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1. Introduccion.

1.1 Problematica

El indice de refraccién de los materiales y su comportamiento espectral son de especial
importancia en todas las aplicaciones 6pticas [1]. En la actualidad, el uso de refractémetros
para la medicién del indice de refraccion y su dispersion es muy utilizado en aplicaciones
industriales y control de procesos, asi como en laboratorios de investigacion. Estas
mediciones comunmente se realizan utilizando refractémetros comerciales del tipo de Pulfrich
[1] o Abbe [2]. Sin embargo, estos aparatos no permiten la medicion a varias longitudes de
onda ya que cuentan, en general, con lamparas de sodio (A= 589.3 nm). Asi mismo, para
caracterizar la dispersion del indice de refraccion, los métodos actuales utilizan varias fuentes
laser [1,2] o una fuente de luz blanca y un monocromador para hacer un filtrado en longitud
de onda [3,4], por lo que requieren de una enorme cantidad de operaciones manuales y
repetitivas; dicha situacion, aunada al factor tiempo, limita su aplicacién a sélo algunos

desarrollos.

En el Centro de Ciencias Aplicadas y Desarrollo Tecnoldgico de la UNAM (CCADET) se
propuso un método de medicién del indice de refraccion y su dispersién a partir de la
deflexiébn que experimenta un haz policromatico al pasar por un refractémetro de doble
prisma que contiene la muestra a analizar. Sin embargo, la validacion experimental del
método tuvo muchas dificultades originadas por la complejidad en la toma de mediciones

manuales y por el gran volumen de datos que éstas generaban.

La automatizacion del método de medicion, mediante un sistema de posicionamiento, un
espectrofotébmetro y un sistema de control y adquisicion de datos, permitido hacer mediciones
mas rapidas con un sistema mas simple que los sistemas propuestos por Sarov [1], Rheims
[2], Cooper [3] y Sultanova [4].
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1.2 Objetivos

El objetivo de este trabajo fue automatizar el método de medicién del indice de refraccién y
su dispersién. Igualmente, tuvo como objetivo especifico la calibracion del sistema

automatizado.

1.3 Aportaciones

La principal aportacién del presente proyecto de tesis es la automatizacién del método de
medicion del indice de refracciéon y su dispersion. Asi mismo, la automatizacion permite
aumentar la velocidad y la precisién en la toma de mediciones y facilita la adquisicién y el
procesamiento de datos de forma rapida y confiable, lo que permite validar y optimizar el

método de medicion propuesto.

1.4 Metodologia y estructura del trabajo

La metodologia de trabajo se puede dividir en cinco partes: (1) Blusqueda de informacién e
identificacion del problema de investigaciéon; se hizo un andlisis de los métodos actuales de
medicion del indice de refraccion y su dispersion con el fin de determinar el alcance y las
aportaciones particulares del presente trabajo. (2) Descripcidon del método de medicién de la
dispersién del indice de refraccion en liquidos; (3) programacion con LabVIEW del sistema de
control y adquisicion de datos; (4) calibracién del sistema automatizado y (5) discusién de
resultados.

La tesis esta dividida en seis capitulos. El primer capitulo esta dedicado a la introduccién. El
segundo capitulo describe los conceptos basicos y algunos métodos de medicion del indice
de refraccion y su dispersion. El tercer capitulo describe el sistema propuesto para la
medicion de la dispersion del indice de refraccion. El cuarto capitulo describe la metodologia
de la automatizacion y el hardware utilizado. En el quinto capitulo se presentan los resultados
obtenidos en la calibracion del sistema y el sexto capitulo contiene las conclusiones y

perspectivas.

Asi mismo, el codigo de la aplicacion esta organizado en cinco apéndices: (A) codigo del
espectrofotbmetro, (B) controladores del espectrofotémetro, (C) codigo del sistema de control
de posicién, (D) controladores del sistema de control de posicién y, (E) el codigo integral de

la aplicacion.



2. Elindice de refraccion y su dispersion.

2.1 Introduccion

El indice de refraccion (n) relaciona la velocidad de propagacion de una onda
electromagnética en la materia (v) con su velocidad de propagacion en el vacio (¢), y esta
determinado por la polarizabilidad molecular del medio y, como consecuencia, es una
cantidad que depende de la frecuencia de la onda [5]. La dependencia del indice de

refraccion con la longitud de onda es un efecto conocido con el nombre de dispersion.

Caracterizar el indice de refraccion y su dispersiéon de un material éptico es un requerimiento
muy importante en el disefio de sistemas 6pticos y sistemas de transmision [6,7]. Existen
varias formas para medir el indice de refraccion dependiendo de las caracteristicas de la
muestra (turbidez, fase, etc.) [8, 9]. Para los liquidos y los sélidos la mayoria de los métodos
se basan en la medicién del angulo de refraccién de un haz de luz monocromatico que incide
oblicuamente sobre la muestra; sin embargo, estos métodos son poco practicos para
caracterizar la dispersion del indice de refraccion. En este trabajo se propone un nuevo
método para determinar el indice de refraccion y su dispersiéon en soluciones diluidas
utilizando la deflexion que experimenta un haz policromético al pasar por un prisma hueco

que contiene el medio a caracterizar.

2.2 Conceptos basicos
2.2.1 Radiacion electromagnética [10]

La radiacion electromagnética es una combinacion de campos eléctricos y magnéticos
oscilantes y perpendiculares entre si, que se propagan a través del espacio transportando

energia.

La velocidad de propagacion de las ondas electromagnéticas en el vacio (c¢) esta dada por:
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donde &, y u, son, respectivamente, la permitividad eléctrica y la permeabilidad magnética

C =

del vacio.

Asi mismo, la velocidad de propagacion de una onda electromagnética en la materia, en

términos de la permitividad eléctrica y la permeabilidad magnética del medio, ¢ y u

respectivamente, esta definida como:
V= 2.2
ent (2.2)

Cuando una onda electromagnética pasa de un medio con indice de refraccion n; a un
segundo medio con indice de refraccion distinto, n,, experimenta un cambio en su direccién
de propagacion que es conocido como refraccion. La Ley de Snell describe la relacion entre
los &ngulos de incidencia y de refraccion, 6, y 6, respectivamente, en la frontera entre los
dos medios con diferentes indices de refraccion y esta dada por:

n,sen@, = n,sen0, (2.3)

donde el indice de refraccion (n) esta definido como el cociente de las velocidades de una

onda electromagnética en el vacio y en la materia:

c eu
n=—= 2.4
v €My @4)

Para la mayoria de los materiales que son transparentes en el espectro visible, los cuales

son esencialmente no magnéticos, su permeabilidad magnética es poco diferente del valor en

el espacio libre, por lo que el indice de refraccién puede expresarse como n =./¢/g, =./¢, ,

donde ¢, es la permitividad relativa del medio y determina la respuesta de un material

dieléctrico a un campo eléctrico aplicado. La permitividad relativa del medio y el indice de
refraccion estdn determinadas por la polarizabilidad molecular del medio y, como
consecuencia, son cantidades que dependen de la frecuencia. Se conoce como dispersién

del indice de refraccion a la variacién del indice de refraccion con la longitud de onda.
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Para analizar te6ricamente la dispersion, es necesario incorporar la naturaleza atémica de la

materia.

2.2.2 Dispersion del indice de refraccion [11]

La gran mayoria de las transiciones espectroscépicas, por ejemplo, absorcion, emision y
esparcimiento, son el resultado de la interaccién entre los momentos dipolares eléctricos con

la componente eléctrica de una onda electromagnética.

Para un sistema de particulas cargadas es posible cuantificar el momento dipolar:

p= Zqixi (2.5)

donde ¢; es la carga asociada de la i-esima particula y x; es la distancia de la particula al

origen del sistema de referencia.

La polarizabilidad de un atomo o molécula (a) representa su capacidad de experimentar un

momento dipolar (pi,s) @ causa de un campo eléctrico externo (E) y esta definida como:

pind
a=—— 2.6
E (2-6)

La polarizabilidad es funcién de la frecuencia debido a que los movimientos moleculares, que

se generan como respuesta al campo, tienen sus propias frecuencias naturales. EI modelo
atdmico de Lorentz permite obtener una expresion correcta para a(a)). Dicho modelo se

basa en la idea de que el atomo esté ligado al nicleo y la fuerza de atraccion entre ambos se

rige por la Ley de Hooke. Esto es, la fuerza de restauracion es proporcional al

desplazamiento x y esta dada por F,, . =—kx=-mao,x donde la constante de fuerza k esta

relacionada con la masa m y la frecuencia armonica del atomo .

El modelo atdbmico de Lorentz se expresa con la siguiente ecuacion de movimiento:

d’x dx
F=m e :—eE(t)—ma)gx(t)—FE

2.7)
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Las tres contribuciones en el lado derecho de la ecuacion son la fuerza eléctrica, la fuerza de

la Ley de Hooke y la fuerza de friccion, respectivamente. La constante I' es el factor de
amortiguamiento y e es una distribucion uniforme de electrones. Asumiendo al campo y al

desplazamiento como fasores, se tiene que:

0 — (¢/m)E(r)

w, —@° +iol/m (2.8)
A partir de la definicién de la polarizabilidad o se obtiene:
ez/m ' : "
a(w)= P (@)+ia"(w) (2.9)
donde
()= @ - y (2.10a)
m (o) o +(l/m) -
oe”(w):é ol /m (2.10b)
m (@] ~a | +(ol/mf '

o'y a'’ son la parte real y la parte imaginaria de a(a)) y corresponden, respectivamente, a la

dispersién del indice de refraccion y a la absorcion de la luz. La figura 2.1 ilustra las

variacines de a’y a’’ con respecto a la frecuencia.

Aw Aw

Fig. 2.1 Comportamiento de a’ y a’’ en funcién de la frecuencia angular w [11]
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2.3 Algunos métodos para la medicion del indice de refraccion

2.3.1 Refractometro automatico de frecuencias cercanas al infrarrojo (Sarov
et al. 2004) [1]

El principio de funcionamiento del refractometro propuesto por Sarov se basa en la
determinacion del indice de refraccion usando el efecto de la reflexion total interna. El
arreglo experimental se ilustra en la figura 2.2. El liquido a ser caracterizado se coloca
entre un prisma de vidrio, con indice de refracciébn conocido, y una rejilla difractora. Un
haz de luz monocromético se hace incidir en una de las caras del prisma. Cuando el haz
incide en la interfaz vidrio/liquido, se divide en un haz reflejado y en un haz transmitido. El
haz transmitido cruza el liquido y alcanza a la rejilla difractora generando un patrén de
difraccién que es registrado por los fotodetectores. Para cambiar el angulo de incidencia
del haz se gira el disco giratorio sobre el que esta montado el prisma. Cuando el angulo
de incidencia es igual o mayor que el angulo critico, entonces no existe el haz refractado
y, por lo tanto, desaparece el patron de difraccion generado por la rejilla. La condicién de
angulo critico es detectada por los fotodetectores y se envia una sefial a la computadora

la cual calcula el angulo critico y el indice de refraccién n. Este método presenta un error

de 6x10™ en el calculo del indice de refraccion.

Fotodetectores
Banco
laser s |
Ni_e=
Muestra L
Rejilla
difractora
Eje de Motor
transmisidn

Fig. 2.2 Refractometro automatico de frecuencias cercanas al infrarrojo [1]
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2.3.2 Medicién del indice de refraccién de liquidos usando un refractometro
de Abbe (Rheims et al. 1997) [2]

En este experimento se realizaron mediciones del indice de refraccion de diferentes liquidos
usando un refractometro de Abbe modificado. El principio de funcionamiento del
refractometro de Abbe se basa en la determinacion del indice de refraccion (n) usando el
efecto de la reflexion total. La sustancia a ser analizada, sélida o liquida, se coloca entre dos
prismas de vidrio altamente refractante con indice de refraccion N. Un haz de luz pasa a
través del prisma de iluminacion e incide en la interfaz con la muestra. Si el angulo de
incidencia, expresado con respecto a la normal de la interfaz, es mayor que el valor del
angulo critico (Ac=angsenN/n) y N>n, entonces ocurre la reflexion total en la interfaz y no se
transmite luz a través de la muestra. Si el &ngulo de incidencia es menor al angulo critico, la
luz se transmite a través de la muestra y del prisma de medicién, formandose un patrén de
luz-oscuridad en el ocular del refractometro. En el dngulo 6, en el cual ocurre la transicion
entre la reflexion total y la transmision del haz, se proyectara una imagen con una separacion
bien definida entre el patrén de luz y oscuridad. Variando el angulo de observacion, el usuario
ajusta la separacion con el punto de interseccién de la lente. El indice de refraccion de la
muestra se determina a partir de la medicién del angulo 6 mediante el uso de una escala.

El arreglo experimental propuesto por Rheims se muestra en la figura 2.3. Un haz de luz
laser (830 nm) se hace incidir en la muestra. Se conecta una camara CCD (300-1000nm) en
el ocular del espectrofotometro y el patrén de luz-oscuridad se transmite a un monitor. El
usuario ajusta la separacion del patrén con el punto de interseccion de la lente y determina el
indice de refraccién con el procedimiento descrito en el parrafo anterior. El error reportado en

las mediciones del indice de refraccion es de +3x 10™.

Monitor

\\_
Laser IR D

Papel transparente

Fig. 2.3 Medicion del indice de refraccion en el espectro cercano al IR usando un refractometro tipo Abbe [2]
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2.3.3 Medicién del indice de refracciéon de liquidos usando un refractometro
Hilger-Chance (Cooper, 1983) [3]

En este experimento se realizaron mediciones del indice de refraccion de liquidos, 589- 1674
nm, usando un refractémetro Hilger-Chance modificado. El principio de funcionamiento del
refractometro Hilger-Chance se basa en la determinacion del indice de refraccion (n) de la
muestra a partir de la medicién de la desviacion angular () de un haz de luz monocromatico
que atraviesa la muestra contenida en un prisma tipo-V con caras externas paralelas y con

indice de refraccion npisma-

El arreglo experimental propuesto por Cooper se muestra en la figura 2.4. Un haz de luz
monocromatico, obtenido de una fuente de luz blanca y de filtros de interferencia, se hace
incidir perpendicularmente en una de las caras externas del prisma, sufriendo el haz una
desviacion angular 6 al atravesar la muestra. La desviacion angular del haz se determina con
ayuda de un monitor y una camara vidicon (400-2000 nm) conectados en el ocular del

espectrofotbmetro. El indice de refraccion n se determina de la siguiente manera:

/2
n= [npmma +sin 0(112 —sin® 9)1/2 ]1 (2.11)

prisma

El error reportado en las mediciones del indice de refraccion es de +3x 10™.

T e B

Liquido
Fuente | Rejilla

Colimador de prueba I

de luz n | l m - I l
:I: ” | T lU “" 8 Lentes |

x descolimadores I

/ I Prisma V 5 i /Reticulal

Ocular

Filtro I ¥
r@fesoo %
'Lio

Cémara de
infrarrojos

Monitor
Control de
) ) 3 ooo

Fig. 2.4 Medicién del indice de refraccion en liquidos [3]
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2.3.4 Medicién del indice de refraccion de plasticos Opticos usando un
prismatipo V (Sultanova et al. 2000) [4]

En este experimento se determind el indice de refraccion de plasticos 6pticos, dentro del
rango espectral de 548-1052 nm. A partir de la medicion de la desviacion angular 8 que sufre
un haz monocromético al atravesar la muestra, con indice de refraccion n, contenida en un

prisma tipo-V con caras externas paralelas y con indice de refraccion nigmq.

El arreglo experimental propuesto por Sultanova se muestra en la figura 2.5. Un haz de luz
monocromatico, obtenido mediante una lampara de halégeno vy filtros de interferencia, se
hace incidir perpendicularmente en una de las caras externas del prisma, sufriendo una
desviacién angular y al atravesar la muestra. La posicion del haz reflectado se determina
mediante un sistema de deteccion (fotodetector, amplificador e indicador) y se mide la

desviacién angular con ayuda de un goniémetro.

El indice de refraccién de la muestra se determina de la siguiente manera:

nﬁ:N/zl—cosyﬂ N%—coszy, y=90% - (2.12)

donde N, es el indice de refraccion del prisma. Se reporta un error de 1x10° en el

calculo del indice de refraccion.

N— filtro muestra

/. ;

{ colimador ﬂ
T s E— :
luz e t—> \\

ranura

Fig. 2.5 Medicion del indice de refracciéon de plasticos opticos [4]
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2.4 Conclusiones

El indice de refraccion es una propiedad Optica basica de los materiales y su determinacion
exacta, asi como la caracterizacion de su dispersion, es de gran importancia en muchas
areas de la ciencia y la industria. En este contexto, se han desarrollado diversos métodos
para medir el indice de refraccion; sin embargo, ninguno de los métodos permite caracterizar

de forma simple la dispersién del indice de refraccion.

Los métodos que se han presentado en este capitulo no proporcionan una referencia
completa de los métodos actuales de medicion del indice de refraccion. Sin embargo, a partir
de estos antecedentes se concluye que es posible determinar el indice de refraccion de un

material midiendo la deflexién que experimenta una sefial éptica que atraviesa el medio.

Es importante recordar que el indice de refraccion es un pardmetro que varia con la
frecuencia de la sefial y que los métodos actuales de medicion estan limitados a sefiales
monocromaticas, por lo que la caracterizacion de la dispersiéon del indice de refraccion resulta

ser un proceso largo y complejo.

En el siguiente capitulo se describe el sistema propuesto para la determinacion de la
dispersion del indice de refraccion que se basa en la medicion del desplazamiento lateral de
un haz policromético que atraviesa la muestra a analizar y que estd contenida en un
refractbmetro de doble prisma. El haz refractado es descompuesto en longitud de onda por
medio de un espectrofotometro lo que permite hacer mediciones de la deflexiébn de cada
longitud de onda. Esta caracteristica simplifica la medicién de la dispersion del indice de

refraccion en comparacion con los métodos descritos.



3. Método de medicion del indice de refraccion y su
dispersion.

3.1 Introduccién

Como se ilustrd en el capitulo dos, existen varios métodos para medir el indice de refraccion
a partir de la deflexibn que experimenta un haz monocromético al atravesar el medio a
caracterizar. En este capitulo se presenta un método nuevo que permite determinar cambios
en el indice de refraccion y su dispersién de soluciones diluidas utilizando la deflexion que
experimenta un haz policroméatico al pasar por un prisma hueco que contiene el medio a
caracterizar. Mediante un sistema de barrido y un espectrofotometro se obtiene el perfil del

haz policromatico con el que se calcula el corrimiento espacial de cada longitud de onda.

3.2 Principio teorico y arreglo experimental
3.2.1 Principio teodrico: el refractometro de doble prisma

El arreglo que se ocupa en este trabajo se basa en el uso de un refractometro de doble
prisma (figura 3.1), que estd compuesto por dos primas equilateros huecos hechos de placas
delgadas de vidrio. Ambos prismas contienen una solucién matriz con indice de refraccién n,,

utilizada como medio de referencia.

Fig. 3.1 Refractémetro de doble prisma.
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Cuando un haz policromatico incide en el refractémetro con un angulo g, el haz es

refractado por el prisma P1 con un angulo 6; dado por:

0, =sin™ n”sin{a —sin”' (no sin 8, H 3.1)
n, npy

Después, el haz incide en el prisma P2 con un angulo 6, y experimenta una segunda

refraccion 6 que esta dada por:

0, =sin"{ "2 sin{a —sin™ (no sin 6, H (3.2)
n, Npy

0,=0,-p=sin"' n”sin{a —sin”' (no sin 6, ﬂ -p (3.3)
"y Mp

Por lo tanto, el angulo de salida €5 expresado en términos del angulo de entrada 6 es:

donde

n, Np, n, Np

| I B B o ny .
0, =sin"'{ "2 sin| @ —sin”'| —sin| sin 1{P'sm{oz—sm ‘(OstEﬂ}—ﬂ (3.4)

Ahora bien, si los indices de refraccion de las soluciones contenidas en los prismas varian,

esto es, si n,, =n, +An, y n,, =n, +An,,, entonces habra un desplazamiento angular del

haz a la salida de cada uno de los prismas:

00
A93 = 3 'An[’l (3.5)
ony,
00 06
AOy,=—2 A0, +—>-An
Se0, Y om,, (3-6)

Ademas, el cambio en el angulo de salida del primer prisma (A8;) es igual al cambio en el
angulo de entrada al segundo prisma (A#,), esto es:

AB, = A6, (3.7)
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Por lo tanto, el desplazamiento angular del haz a la salida del refractometro esta dado por:

= % . 893 'Anm +% . Anpz (3.8)
00, on,, on,,

AO,

Esta dltima ecuacion determina la refraccion adicional A6 que experimenta un haz

policromatico que atraviesa al refractdmetro de doble prisma y es funcién de los cambios en

los indices de refraccion y su dispersion de las soluciones contenidas en los prismas.

La ventaja de trabajar con el refractbmetro de doble prisma es que permite cancelar la
dispersion cromética del liquido de referencia que suponemos conocida. Esta condicion de
cancelacion se presenta cuando los prismas tienen las mismas caracteristicas (dngulos

internos, indices de refraccion, etc.), contienen una misma solucién y el angulo de incidencia

. . 00, 06 3 g
en ambos prismas es el mismo, con lo cual — = 3 y Anp;=Anp,, entonces la ecuacion
Np| Np)
3.8 se reduce a:
00 00
AG, = 5 +1 —3Anp (3.9)
00, on,

La ecuacion 3.9 determina la cancelacion de la dispersion cromatica debida a la solucion
matriz contenida en los prismas y se presenta cuando:
00, _
00,

-1 (3.10)

En un arreglo de doble prisma considerando prismas equilateros (a=60°) y como solucion

matriz agua tridestilada (n,,=1.33) se tiene compensacion cromatica cuando 8, =42°.

Ahora bien, si al medio matriz del prisma P2 se le agrega la sustancia a caracterizar en forma
de solucién, con lo cual np;=n, y ng= n,+Anp,, entonces de la ecuacion 3.8 se obtiene que
la refraccién adicional del haz esta dada por:

00y

AOg =5 An
5= o, P2 (3.11)
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Dado que Anp,<<<nm, Yy Anp,<<<I, si el haz de salida es proyectado en el plano D de un

detector, colocado a una distancia L de la interfaz de salida del refractdbmetro, el cambio en la
deflexion puede ser medido como un desplazamiento lateral AX :
06

AX =L-Afg =L-—5—-Anp, (3.12)
On py

Esta Ultima ecuacion describe una relacion lineal entre el desplazamiento lateral (AX) del haz
policromatico y el cambio en el indice de refraccién (Anp;) de la solucion contenida en el
prisma P2, donde el cambio en el indice de refraccidén de la solucién es funcion de la longitud
de onda incidente y del cambio en la concentracion de la solucion (Ac). Para un haz

monocromatico y bajo condiciones isotérmicas, el cambio en el indice de refraccion de una

solucion debido a su cambio en concentracion esta dado por:

Anpy =M A (3.13)
dc

El parametro dn/dc, llamado incremento especifico del indice de refraccion y cuyas unidades

son ml/g, es caracteristico de cada sustancia y es funcién de la longitud de onda incidente.

3.2.2 Arreglo experimental

La configuracion experimental se muestra en la Fig. 3.2. Se tiene una fuente de luz blanca
con un rango espectral de 300-900 nm que, mediante un objetivo y una platina de
microposicionamiento, se acopla a una fibra 6ptica multimodal cuya salida es colimada
mediante un colimador convencional de fibra éptica y un par de lentes esféricas (L1 y L2). El
haz incide en un refractometro de doble prisma. A la salida del prisma P2 se coloca una lente
L3 que enfoca el haz policromético en la fibra Optica de entrada al espectrofotometro. Esta
fibra esta fija al carro de posicionamiento de una platina de desplazamiento lineal que permite
la obtencion de los espectros de la sefial como funcién de la posicion. A partir de los
espectros medidos se construye el perfil de la sefial a cada longitud de onda utilizando una
interfaz programada en MATLAB. La distancia del refractémetro al plano de la platina (D) es
L=140 mm, que corresponde a la distancia focal de la lente L3. El control de la platina lineal y

del espectrofotometro, asi como la adquisicion de datos se realiza de manera automatizada
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mediante una computadora convencional; el capitulo cuatro describe la automatizacion de

estos dispositivos.

Objetivo L1 L2
40X Fibra Fibra
multimodal  glimador multimodal

Fuente
de luz g LLD_ __________ > Espectrofotometro
™~

[ ] iy =1y + Ay
Platina de Platina de
microposicion n =n desplazamiento I_jl
Pl m lineal

Fig. 3.2 Configuracién experimental.

El método que se propone consiste en llenar los prismas con agua tridestilada, elemento
matriz con indice de refraccion n,,=1.33, y medir los espectros a la salida del refractometro.
Posteriormente, el prisma P2 se vacia y se le agrega la sustancia a caracterizar diluida en

agua tridestilada (np;= n,+Anp;), por lo que el haz tendra una refracciéon adicional (AHS)

debido al cambio en el indice de refraccion (Anp;) de la muestra contenida en el prisma P2, y
nuevamente se miden los espectros de salida. A partir de estos espectros se construyen los
perfiles de cada longitud de onda y se determinan las posiciones de sus centroides. Estos
resultados permiten calcular el desplazamiento lateral (AX) que experimenta cada longitud de
onda debido al cambio en el indice de refraccion de la muestra. EI cambio en el indice de
refraccion se calcula para cada longitud de onda a partir del desplazamiento lateral (ecuacion
3.12).

La calibracion es una etapa fundamental para asegurar la veracidad de los resultados
proporcionados por los instrumentos de medicidon. En el capitulo cinco se muestran los
resultados de la calibracion instrumental y analitica del sistema. Por medio de la calibracion
instrumental se garantiza la repetibilidad en las mediciones de un mismo patron; la
calibracion analitica relaciona la respuesta instrumental, medicion del desplazamiento lateral

en funcion de la longitud de onda, con el cambio en el indice de refraccion de la muestra.



3. METODO DE MEDICION DEL INDICE DE REFRACCION Y SU DISPERSION

i
i

|

3.3 Conclusiones

En este capitulo se describié un método que permite determinar el indice de refraccién y su
dispersion en soluciones diluidas a partir de la medicion del desplazamiento lateral que
sufren las componentes frecuenciales de un haz policromatico que ha sido refractado por la

muestra contenida en un refractometro de doble prisma.

Mediante un espectrofotbmetro, una platina de desplazamiento micrométrico lineal y un
sistema de control y adquisicion de datos se obtienen los espectros del haz refractado como
funcién de la posicién. Con estos resultados es posible medir el desplazamiento lateral (AX)
que experimenta cada longitud de onda debido al cambio en el indice de refraccién (Ar) de la

muestra.

La sensibilidad del método depende, entre otros factores, de la precision con la que se pueda
medir el desplazamiento lateral del haz, por lo que es necesario que el perfil sea obtenido
con una resolucién de micras, lo que se logra con la automatizacion del sistema de medicion

y posicionamiento.

En el siguiente capitulo se describe la automatizacion del sistema de control de dispositivos y

adquisicion de datos.



4. Automatizacion del método de medicion.

4.1 Introduccion

El objetivo principal de este capitulo es describir la automatizacion del sistema de control y
adquisicion de datos del método de medicién del indice de refraccion y su dispersion descrito
en el capitulo tres; se hace una descripcion del hardware utilizado, asi como de la

metodologia seguida para su integracién y programacion mediante LabVIEW.

La funcion principal del sistema automatizado es analizar espectralmente en una sola
medicion el haz policromatico a la salida del refractometro de doble prisma, y asi obtener el
perfil de la sefal a cada longitud de onda dentro del rango espectral del espectrofotometro; la
informacién generada por el espectrofotémetro, para cada desplazamiento de la platina, se

almacena en archivos de datos para su analisis.

4.2 Hardware del sistema

4.2.1 Espectrofotémetro

Para el muestreo de la senal 6ptica se emplea un espectrofotdmetro de la compania Ocean

Optics, Inc.

Las principales caracteristicas del espectrofotémetro son:

Modelo: USB2000

Rango del detector: 200 - 1100 nm

Tiempo de integracion: 3 ms-65s

Detector CCD: Sony ILX511 linear silicon CCD array, 2048 pixeles

Convertidor A/D: ADC1000-USB de Ocean Optics, Inc.
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4.2.2 Sistema de posicionamiento

El sistema de posicionamiento esta compuesto por un dispositivo electrénico de control de
velocidad y posicion de motores de corriente directa (CD) y por una platina de

desplazamiento micrométrico lineal, ambos de la compania National Aperture, Inc.

4221 Controlador electronico de motores de CD

El posicionamiento de la platina se controla mediante un dispositivo electrénico de control de

velocidad y posicion de motores de CD. Las caracteristicas principales del controlador son:

Modelo: MVP 2001, MicroMini Controller
Entradas: Entrada analdgica (0 — 5 VDC, 10 bits)
Salidas: Salida analdgica de 12 bits (x10VDC)

Convertidor D/A: Convertidor digital analégico de 12 bits (x10VDC)

Otras caracteristicas: Mecanismos de paro de emergencia.

4.2.2.2 Platina de desplazamiento micrométrico lineal

Las caracteristicas de la platina son las siguientes:

Modelo: MM-3M-F

Motor: 10 mm diam., 6-12 VDC servo
Longitud del riel: 50.8 mm

Repetibilidad: +2 uym

Precision: +2 uym

Resolucion: 0.49609 um/cuenta

Los extremos de la platina se han definido como los puntos de referencia Xo y Xeng.

4.3 Metodologia de la automatizacion

El control del espectrofotometro y del sistema desplazamiento lineal, asi como la
visualizacién, manejo y almacenamiento de los datos generados por el espectrofotémetro y

los asociados con la posicion relativa de la platina en cada lectura del espectrofotometro se
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lleva a cabo a través de la aplicacion programada en LabVIEW (apéndice E). Esta aplicacion

se desarroll6 a partir de los controladores de cada uno de los sistemas en mencion.

4.3.1 Modulo principal

El panel principal de la interfaz de usuario, figura 4.1, le permite a éste definir el modo de
operacion del sistema, el cual puede ser: (1) monitoreo en pantalla del espectro 6ptico, (2)
calibracion del espectrofotémetro, (3) posicionamiento de la platina en alguno de los puntos
de referencia, Xo 0 Xeng, ¥ (4) una secuencia sincronizada de posicionamiento de la platina,
adquisicion de datos espectrales y almacenamiento de la informacién en un archivo de texto.

Asi mismo, mediante el panel de configuracion, al cual se llega a través del panel principal, el
usuario puede definir los parametros de configuracién del sistema, como son: (i) parametros
de comunicacion entre el controlador MVP 2001 y la computadora, puerto de comunicacion y
velocidad de transferencia de datos, (ii) resolucion del paso de la platina de desplazamiento
lineal, (iii) parametros de calibracion del espectrofotometro, y (iv) carpeta de almacenamiento
de archivos de datos y nombres de los archivos de los espectros de calibracion. La figura 4.2
ilustra el diagrama de bloques del médulo principal. Los médulos identificados como “Mdédulo
del espectrofotometro” y “Médulo de posicionamiento de la platina” se describen en las

secciones 4.2 y 4.3, respectivamente.

Integration  Samplesto  Boxcar : Distance per cicle [
Tirne: Average Smoothing  Color Temp C Store Datk el cope . o Spectrometer
e 10,50 im -
500 | =5 | &0 | ¥5100.00 | (:Stora Reference } bl ) | H off @ on
Total Distance
4000.0 - X
g /| 1.0000 alom Ll
3800.0- i -
3600.0- fction of 2y on
3400.0- j,?
3200.0- Current Distance [um] .
3000.0- ol Homing
2800,0 - Current Data ” -
b o 3 on
0 -
2600.0-
Total Data i
2400.0- — -) Xo
o
2200.0-
2000.0 - Distance per cicle [pm]
1800.0- 115.0-
1600.0- 110,0-
1400.0- 105.0-
12000~ 100,0-
1000.0- 95.0-
800.0- 90.0-, 1
&00.0- 2 2
HOOOE e —— Moving ¥o  Xend
Mokor's Shatus | - O =
200.0-
o.o-, i i i i i \ ; ; i i | [P i e
100.0 200.0 300.0 400.0 500.0 600.0 700.0 800.0 900.0 1000.0 1100.0 1200.0 H—Hﬂ ﬂ STOP

MAIN Configuration J

Fig. 4.1 Panel principal
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4.3.2 Mbdulo del espectrofotémetro

Este modulo es el responsable de (1) presentar en pantalla los datos generados por el
espectrofotémetro, (2) almacenar los valores espectrales en un archivo de datos y (3) calibrar
el espectrofotdmetro. El usuario debe definir el tipo de espectro a visualizar y analizar: lineal
(Scope), irradiancia (Irradiance), transmitancia (Transmitance) o absorbancia (Absorbance),
asi como el tiempo de integracion (Integration Time, IT), los muestreos a promediar (Samples
to Average, SA), el nivel de suavizado (Boxcar Smoothing, BS) y la temperatura del color
(Color Temp, CT).

El codigo de programacion de este modulo se muestra en el apéndice A, el cual fue
programado a partir de los controladores del espectrofotdmetro; para tener una mayor
referencia de los mismos, consulte el apéndice B. La figura 4.3 ilustra el diagrama de bloques

para este modulo.

4.3.3 Mbdulo del sistema de posicionamiento

Este mddulo permite controlar la operacidén del sistema de posicionamiento. Existen dos
modos de operacion para el sistema de posicionamiento que son (1) posicionamiento en
alguno de los extremos de la platina y (2) desplazamiento relativo. Para el primer caso
(Homing: ON), el usuario debe definir el punto de referencia en el que se colocara la platina,
Xo 0 Xeng. Para el segundo caso se debe definir la magnitud de los desplazamientos (Desired
distance per cicle, DD), el desplazamiento total que recorrera la platina (Total Distance, TD),
la unidad de los desplazamientos (um o0 mm, UD) y el sentido del desplazamiento (to Xy/to
Xend, D).

El codigo se programacion de este médulo se muestra en el apéndice C, el cual fue
programado a partir de los controladores del médulo MVP 2001; para tener una mayor
referencia de los mismos, consulte el apéndice D. La figura 4.4 ilustra el diagrama de bloques

para este modulo.
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Lectura de parametros de configuracion
e inicializacion del sistema

;/*\4
» |

Monitoreo del
espectrofotdmetro
(Spectrometer: ON)

No

Maodulo del espectrofotémetro

¢Posicionamiento
de la platina?
(MVP:ONo
Homing: ON)

No

Modulo del sistema de
posicionamiento

¢ Desplazamiento No

total de la platina
o error?

Fig. 4.2 Diagrama de bloques del médulo principal
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[ Espectrofotometro ]
v

Lectura de los parametros de operacion
(Tipo de espectro, IT, SA, BS, CT)
v

Adquisicion del Espectro
Ver Apéndice A-1

¢ Calibracion?
(Store Dark /
Store Reference)

Calibracidn del Espectro
Ver Apéndice A-3

Procesamiento del Espectro
Ver Apéndice A-2

v
Envio de datos al monitor
Ver Apéndice A-4

¢Guardar el

espectro en
archivo?

(MVP : ON)

Envio de datos a archivo
Ver Apéndice A-5

Fin

Fig. 4.3 Diagrama de bloques del m6dulo de control del espectrofotometro
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Sistema de posicionamiento
Apéndice C

v

Lectura de los pardmetros de
desplazamiento (DD .TD .UD. D)
v
Envio de comandos y pardmetros de
desplazamiento al controlador MVP
Comm(Instruction).vi,
Comm(32bit_Write).vi
v

Comprobacion de estado y censado
de la respuesta del controlador MVVP
Comm(ST).vi
Comm(32bit_Read).vi

Fin

Fig. 4.4 Diagrama de bloques del sistema de posicionamiento

4.4 Conclusiones

El método de medicion del cambio en el indice de refraccidon descrito en el capitulo tres
requiere de un espectrofotdmetro y una platina para la exploracién transversal del spot del
haz policromatico refractado y la construccion de los perfiles de las sefales. La precision de
este método requiere de una construccion fina de los perfiles por lo que es necesaria una
exploracién micrométrica del haz. En este sentido, el método requiere una enorme cantidad

de mediciones, mismas que generan un gran volumen de datos.

Por este motivo, la automatizacién del sistema —en cuanto a control de la platina y del
espectrofotdmetro, asi como la adquisicién y almacenamiento de datos— adquiere un papel
fundamental en el desarrollo del método de medicidn propuesto, ya que permite disminuir los
tiempos de medicién y procesamiento de datos, de varias horas a unos cuantos minutos, asi
como el error experimental que se originaba al controlar manualmente a la platina. Otra
ventaja inherente del método es que le permite al investigador enfocar su atencion y energias

en el analisis de resultados mas que en la operacion de los dispositivos.

La precision de la platina tiene un papel fundamental en el desarrollo del método; dado que el
posicionamiento sugerido para la construccion de los perfiles es en pasos de 100 uym, se
concluye que la precisién de la platina, que es practicamente de 0.5 pm/cuenta, satisface los

requerimientos del método.



5. Resultados

5.1 Introduccidn

Los capitulos tres y cuatro describen, respectivamente, el método de medicion del indice de
refraccion y su dispersion, asi como la automatizacion del mismo. En este capitulo se

presentan los resultados obtenidos en la calibracion del sistema de medicion automatizado.

La calibracién se define como el “conjunto de operaciones que establecen, en unas
condiciones especificas, la relacion que existe entre los valores indicados por un instrumento
o sistema de medicion, o los valores representados por una medida materializada y los

correspondientes valores conocidos de una magnitud medida” [12].

Es importante puntualizar que en medidas quimicas el concepto de calibracion tiene un doble
significado, ya que ademas de la calibracion instrumental existe la calibracién analitica donde
se relaciona la respuesta instrumental con la propiedad que se esta buscando, normalmente

mediante un modelo de linea recta [12].

5.2 Calibracion

5.2.1 Calibraciéon instrumental

El proceso de calibracién instrumental permitié estimar el margen de error del sistema de
posicionamiento; en esta etapa fue necesario realizar una comparacién de medicion del
sistema. El objetivo fue garantizar la repetibilidad en las mediciones de una misma solucion;
la calibracion instrumental incluye al sistema de posicionamiento y la medicion simultanea del
espectro (figura 5.1), asi como el procesamiento de datos para la obtencién de los perfiles

(figura 5.2); los perfiles se construyeron con posicionamientos de la platina de 7100 um.
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En la figura 5.1 se muestra el espectro de transmision medido en una posicién de la fibra que

correspondia a un punto cercano al centro del spot de salida. En esta figura es posible
apreciar que el rango espectral de las mediciones es de 400 a 800 nm. Asi mismo, se
observa que no hay simetria en los espectros y que existe una deformacion en el pico de la
curva, por lo que se utiliza su centroide como punto de referencia; al considerar el centroide
del perfil como su punto de referencia, se eliminan los posibles errores en la medicion

originados por ruido no compensado, por ejemplo, ruido electrénico del espectrofotémetro.

En los perfiles de la figura 5.2 se observa que para la longitud de onda A=700 nm la
intensidad de la sefial es mas baja debido a que la fuente tiene una emision menor a esta
longitud de onda que a 610 nm, lo que también se puede observar en el espectro de

transmision de la figura 5.1.

Para la calibracién instrumental medimos los espectros como funcién de la posicion del haz
refractado por el sistema de doble prisma conteniendo agua tridestilada en ambos; estos
resultados permiten calcular para cada longitud de onda la posiciéon de su centroide medido
sobre el eje de la platina. Este proceso de medicidén se repitié cuatro veces y se determind
para cada longitud de onda la variacion de la posicion de su centroide, lo que representa el

error de posicionamiento (e,) de la platina.

La figura 5.3 ilustra la variacion de e, para las mediciones dos a cuatro referenciadas a la
primera medicion, en funcién de la longitud de onda. El error promedio para el sistema de

posicionamiento es €, =-(0.48 um con una desviacion estandar de g, = /.42 pm.

El error que presenta el sistema de posicionamiento esta determinado por la repetibilidad de
la platina. Sin embargo, para las concentraciones y longitudes de onda de operacion del
sistema, este error tiene una aportacién despreciable en el calculo del cambio del indice de

refraccion.
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5.2.2 Calibracion analitica

La calibracién analitica del sistema se realizd con soluciones de sucrosa dado que en la
literatura se encuentran valores experimentales de su indice de refraccién y del incremento
especifico del indice de refraccién, dn/dc=0.145 ml/g reportado para A=633 nm [1]. Un
aspecto importante desde el punto de vista practico es el numero minimo de puntos
experimentales que debe poseer la recta de calibrado; si bien con sélo dos puntos se puede
establecer una recta, se utilizaron 3 niveles de concentracién de sucrosa diluida en agua
tridestilada para establecer la linealidad. Las tres soluciones de sucrosa representan un

cambio en el indice de refraccion de la soluciéon contenida en el prisma P2 (ecuacién 3.13)

siendo An;=1x107*, An,=5x10"" y Ans=1x10"".

Se obtuvieron los espectros de transmision y se calcularon los perfiles y sus centroides, con
los prismas P1 y P2 conteniendo agua tridestilada. Posteriormente, el prisma P2 se vacié y
se llend con las diferentes soluciones de sucrosa para las que se llevaron a cabo las mismas
mediciones. Los espectros de transmision y los perfiles construidos de algunas longitudes de
onda se muestran en las figuras 5.4 y 5.5, respectivamente, en funcién de la concentracion

de la solucion.

En la figura 5.4 se muestra el espectro de transmisién para una posiciéon de la fibra que
correspondia a un punto cercano al centro del spot de salida. Nuevamente se observa que no
hay simetria en los espectros y que existe una deformacion en el pico de la curva, lo que
valida la utilizacién de su centroide como punto de referencia. Por otra parte, la figura
muestra un comportamiento espectral diferente para cada una de las concentraciones de

sucrosa, observandose un desplazamiento mayor a concentraciones mayores.

En la figura 5.5 se puede apreciar que los perfiles de las distintas concentraciones tienen un

desplazamiento espacial con respecto al perfil del agua. Para la primera solucion
(An;=1x10"*) es notablemente mas pequefio que para las otras soluciones (An,=5x107* y

An;=1x10"" )-

Estos resultados experimentales permitieron construir las rectas de calibrado

AX =b, +b, - An para cada longitud de onda, donde cada punto se encuentra definido por el
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cambio en el indice de refraccion (An) del medio diluido contenido en el prisma P2 y por el

desplazamiento lateral (AX) que experimenta la sefial. La figura 5.6 muestra las curvas de
calibracion para once longitudes de onda. La tabla 5.1 indica los valores de las constantes by
y b; para cada recta de calibrado; asi mismo, se indican los coeficientes de correlaciéon R que

permiten comprobar el ajuste de las rectas a los datos experimentales, dado que sus valores

sSOn muy cercanos a 1.
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Fig. 5.4 Espectro de transmision para agua tridestilada y para diferentes concentraciones de sucrosa medido sobre

un mismo punto sobre el eje de la platina

3500 4

A=730 nm —=— Agua
200 - — An1
A— An2
v— An3

3000 4

700 4

2500
600 4
2000 4
500 4

1500 400

1000 300 4

Intensidad (u.a.)

200

100 ~ ¥ v,‘-¢.,_‘

500

T T T T T T T T T T
] 500 1000 1500 2000 2500
Distancia [pm]

T T T T T T T
1000 1500 2000 2500

o
w
=1
=

Distancia [pm]

Fig. 5.5 Perfil de la sefial, 640 y 730 nm, para diferentes concentraciones de sucrosa
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Tabla 5.1
Parametros de las curvas de calibracion

AX =by +b, - An

Anm] [ by (um) | by (um) R
T00 4 ol
850 . . 550 550 | 277.41 | 383062.92 [ 0.99997
‘S 6004 +— 580
iy S 5800 7580 | 18 | 37061637 | 0.99999
5 50 . TS0 TEI0 [ 6 [ 359902.04 [ 0.99999
. 450 4 P
ERCE ' o Ion | 640 | 1016 | 346422.66 [ 0.99997
= 350
2wl ¥ x| eI 7670 | 11.08 | 33183263 | 0.99997
S 20 . . 820
£ 200 _ I,f e o ss0 | 700 [ 608 [31231821 [ 0.99984
S < P S e
% oo 730 | 178 | 27306045 | 0.99949
a
i —x 760 | -7.19 | 20248809 | 0.99895
0] ; — ,_ ‘ , 790 | -38.39 | 106097.37 [ 0.9996
e . 1 820 | -49.28 | 8317839 | 0.99936
Cambio de indice de refraccion, An
850 | -58.55 | 6404391 | 0.99917

R: Coeficiente de correlacion

Fig. 5.6 Curvas de calibraciéon, desplazamiento espacial del haz debido a un cambio de indice de refraccion de la

solucién en el prisma P2

5.3 Conclusiones

En este capitulo se demostro la viabilidad de aplicacion del sistema automatizado propuesto
para la medicion del indice de refraccidn y su dispersién de muestras liquidas. A partir de los
resultados experimentales se comprobd que el sistema de medicién automatizado presenta
una relacién lineal entre el cambio en el indice de refraccion y el desplazamiento lateral del
haz refractado en funcién de la longitud de onda, con lo que se comprueba la validez del
planteamiento tedrico del método de medicion propuesto en el capitulo 3 mediante la

ecuacion 3.12.

La calibracion analitica del sistema se realizé con tres soluciones de sucrosa diluida en agua
tridestilada, con diferente concentracion. Para cada una de las concentraciones se calcul6 el
correspondiente cambio en el indice de refraccién referenciado al agua tridestilada,

considerando el valor de dn/dc de la sucrosa reportado para A=633 nm, dn/dc=0.145 ml/g; los

valores calculados son Anj=1x107*, An,=5x10"* y Ans=1x10"".
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La figura 5.6 muestra las rectas de calibracion en funcion de la longitud de onda,
AX =b,(1)+b,(1)- An, donde cada punto se encuentra definido por el cambio en el indice
de refraccién (An) del medio diluido y por el desplazamiento lateral (AX) que experimenta la
sefal. La tabla 5.1 muestra los parametros de los ajustes lineales; estos datos muestran que
el mejor coeficiente de correlacién se obtuvo alrededor de la longitud de onda A=610 nm
debido a que se tomé como referencia el valor de dn/dc reportado para A=633 nm; por esta
razon es que para longitudes de onda alejadas de 633 nm se incrementa el error en la

determinacion de los coeficientes de las rectas de calibracion.

Asi mismo, la tabla 5.1 muestra que las ordenadas al origen (bo) de las rectas de calibrado
tienen un valor diferente de cero; esta situacion pudo originarse por la ionizacién de las
soluciones, asi como por las condiciones ambientales no controladas durante el proceso de

medicion, lo que provoco cambios en el indice de refraccién de las soluciones.

Para el caso de la calibracion instrumental se demostrd que el error promedio del sistema de
posicionamiento es €, =-0.48 [um]; sin embargo, este error tiene una aportacion

despreciable en el calculo del indice de refraccion de las soluciones.



6. Conclusiones y Perspectivas

6.1 Conclusiones

El objetivo de esta tesis fue proponer un sistema refractométrico automatizado para la

caracterizacion del indice de refraccion y su dispersion en soluciones diluidas. Con el sistema
propuesto es posible medir cambios del indice de refraccion dentro del rango de 1x10™*y

1x107° para longitudes de onda comprendidas entre 400 y 800 nm.

Mediante la automatizacion del método de medicion se logro disminuir el tiempo de medicion
y procesamiento de datos de varias horas a unos cuantos minutos, asi como el error
experimental que se originaba en la operacion manual de los dispositivos. El sistema
automatizado esta compuesto por un espectrofotdmetro, una platina de desplazamiento lineal

y una computadora convencional para el control y la adquisicién de datos.

El cambio en el indice de refraccion se determina a partir del desplazamiento lateral del haz
policromatico que es refractado por la muestra en estudio, contenida en un refractémetro de
doble prisma. Mediante el sistema automatizado se mide el perfil del haz de salida; a partir de
estos datos se determinan las magnitudes de los desplazamientos en funcién de la longitud

de onda dentro del rango espectral del espectrofotémetro.

El planteamiento tedrico en el que se fundamenta el sistema establece una relacién lineal
entre el cambio en el indice de refraccién y la desviacién que sufre una sefal a cada longitud

de onda (ecuacion 3.12), esto es, en funcion de la dispersion del indice de refraccion.

Las curvas de calibracion del sistema permitieron validar este planteamiento teérico ya que
las rectas obtenidas se ajustan correctamente a los puntos experimentales, lo cual esta

determinado por los coeficientes de correlacion cuyos valores son muy cercanos a 1.
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Un factor de error en la determinacion de las rectas de calibracion es el uso de un solo valor

de dn/dc, reportado para A=633 nm, en la determinacion de las rectas de calibrado para todas
longitudes de onda consideradas. Por este motivo es que el mejor ajuste de las rectas de

calibrado se encontré en longitudes de onda cercanas a los 633 nm.

Las ordenadas al origen de las rectas de calibrado tienen un valor diferente de cero; esta
situacién pudo originarse por la ionizacion de las soluciones, asi como por las condiciones
ambientales no controladas durante el proceso de medicion, lo que provocé cambios en el

indice de refraccion de las soluciones de referencia.

El sistema de posicionamiento presento un error promedio de 0.48 um, lo que no representa

una aportacién importante en el calculo del indice de refraccién.

6.2 Perspectivas

El alcance del sistema con las caracteristicas actuales permitira:

= Llevar la calibracion a mediciones mas exhaustivas.

= Medir cambios en el indice de refraccion de algunos liquidos conocidos

= Mostrar la potencialidad del método para el monitoreo de procesos dinamicos
crémicos, como en el caso del cambio de refraccion del agua como funcién de la

ionizacion de ésta.

Asimismo, la potencialidad del método de medicion automatizado puede permitir caracterizar

medios absorbentes liquidos y soluciones de particulas en forma de coloides
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Apéndice A. Codigo del espectrofotometro.

Los procesos ilustrados en esta seccion del apéndice, requieren de la ejecucion de
algunas subrutinas, identificadas con la extension *.vi, que corresponden a los

controladores del dispositivo (ver Apéndice B).

1 Adquisicion del espectro.

Mediante la secuencia de cédigo que se ilustra en la figura A.1, se lleva a cabo la
adquisicion de la sefial espectral generada por el espectrofotometro.

Esta funcidn requiere de la subrutina Spectral Acquisition.vi.

Eundle By Mame

E: Cornmand
' ’ Flash Delay
Inteqgration Time ST e
Boxcar Smoothing Boxcar Smoothing width
Samples ko Average Samples ko Average
Scan Dark
~{Zorrect For Eleckrical Dark Signal Speckral Acquisition. vi Sampled Spectrum
| External Trigger =
[E¥]-{ Ensble Master Spectromeher scanl- fFs1] |
= _-1

e+ [ [Initislize Arrs

B

| Initialize the data buffers,
| Master channel must hawve

..... In.on] an available buffer, wether
= itis used or nat,

Fig. A.1 Adquisidn de la sefial espectral
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2 Procesamiento del espectro.

Mediante la secuencia de codigo que se ilustra en la figura A.2, se lleva a cabo la
adquisicion y el procesamiento de la sefial éptica con base en el modo espectral
seleccionado. Esta funcion requiere de las subrutinas Spectral Adcquisition.vi, Spectral

Processing.vi y Calculate Wavelengths.vi.

FA R RRRNENNERERRRRSENRNERERBSENRBERSESRSERRERSESRSEN:RSERSEH}"Y ViEWMUdE

L} -

L} L]

" E: Command "

- . Flash Delay =

: Integration Tl.me -_l— Sample Frequency :

m Boxcar Smoothing Boxcar Smoothing Width =

L} L]

mSamples to Average -—l Samples ko Average -

. Scan Dark n

: | Correct for Electrical Dark Signal : Spectral Processing.vi

™ o] External Trigger » T

. ]| _Enable Master Spectrometer . = —[a]
-

: : Color Temp | Processed Spectrum

. | . 4

[ ] - 1

[ :I] [ Speckrometer |

- 101 - =

-

n a :

[ [] Calculate Wavelengths wi

- I .

n | n

. N | | .

= A-1 Adquisicion del espectro T .

L} L]

- n

SN NN NN NN NN EEEEE NN NN NN EEEEEEEEEEEEEEEP

Fig. A.2 Procesamiento espectral de la sefial censada

3 Calibracién del espectrofotémetro.

Mediante la secuencia de codigo que se ilustra en la figura A.3 se almacena el espectro
leido en las variables de calibracion, Master Dark o Master Referente. Esta funcion

requiere de la subrutinas Spectral Acquisitrion.vi.

EEEE NN NN EEE NN NN NN NN NN EEEEEEEEEE,

»
E: Command :
Flash Delay m  Store Dark (True)
Sarnple Frequency L ar
Eoxcar Smoothing Width : Store Reference (False) True -
-:m e Samples ko Average TTE Poorrore]
pScan Drark, g - IE 1 Store Dark,
| Correct For Electrical Dark Signal
] External Trigger

Enable Master Spectrometer

H

]

Store Reference

A-1 Adquisicion del

Fig. A-3 Almacenamiento de los espectros de calibraciéon
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4 Adquisicion del espectro y envio de datos a pantalla.

Mediante la secuencia de cédigo que se ilustra en la figura A.4, se envia a la pantalla la

sefal espectral procesada.

Esta funcion requiere de las subrutinas Spectral Adcquisition.vi, Spectral Processing.vi y

Calculate Wavelengths.vi.

-
L]
9000000000000 0000000000000000000000CRIIONOIOGOIOIOREOIOIOREOIOIONGOIOIONIOIOITOES L
A M ) .
. . Wiews Mode n
. . n
. .

° -
. E: Command : .
. Flash Delay | -
° 1 i n
: Integration Time SRRy § .
$Baxcar Smanthing Boxcar Smanthing Width : .
. L]
Samples ta Average Samples to Average .
Scan Dark . »
~[Carrect For Electrical Dark. Signal : .
0] External Trigoer H & .

+]-| Enable Master Spectrometer E - SPM] E:: .....

Colar Tem I Cluster, build and array
p I — and draw the graph.
Spectrometer

A-1 Adquisicién del espectro

®ecccccccccccccccccccecee

A-2 Procesamiento del espectro

FREEERRRRN RN RN RN RN ERNERNRRNNRENRENRNNRENRENRNNERNRRNNDH

S SN NN NN NS NN NN NN NN EEEEEEEEER

Fig. A.4 Envio de datos a pantalla
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5 Adquisiciéon del espectro y envio de datos a archivo.

Mediante la secuencia de cédigo que se ilustra en la figura A.5, se almacena en un

archivo de texto plano la sefial espectral procesada.

Esta funcion requiere de las subrutinas Spectral Adcquisition.vi, Spectral Processing.vi y

Calculate Wavelengths.vi.

Command
Flash Delay
Sample Frequency
Eioxcar Smoathing Width
Samples to Average
Scan Dark

Correct For Electrical Dark Signal -
External Trigger i .
]
Enable Master Spectrometer SPH -:-—::
i

. I Build Array

e
.

el
Bkl | | |

tite To
Epreadsheet Filz, vi

¥ E:
| $append to file? (rew file:F)| (G-

R RRRERRRRER RN RN RRNNRRENNERRNNRNRRNRERENERRERNNREDRYY

A-1 Adquisicion del _
espectro .
A-2 Procesamiento del espectro
llllllllllllllllllllllllllllllllllllllllllllllllllllll;

Fig. A.5 Envio de datos a archivo



Apéndice B. Controladores del espectrofotometro.

1 Espectral Adquisition.vi.

La subrutina Espectral Adquisition.vi es la encargada de capturar los datos generados por
el espectrofotometro. Asi mismo, es por medio de esta rutina que se define la operacién
del espectrofotometro mediante los valores del tiempo de integracion (Integration Time),

muestreos a promediar (Samples to Average) y nivel de suavizado (Boxcar Smoothing).

Icono y diagrama de conexion

Input Parameters e q)
CH Data Array SCAMN

Sampled Spectrum

Parametros de entrada

Nombre Tipo Descripcion

Input parameters | Cluster Parametros de operacion del
espectrofotémetro

CH Data Array SGL Array (2048) | Inicializacion del buffer de datos

Parametro Tipo Default | Funcién

Sample Frecuency U16 100 Tiempo de integracion

Boxcar Smoothing Width | U16 0 Nivel de suavizado

Samples to Average Ul6 1 Numero de muestras a promediar

Parametros de salida

Nombre Tipo Descripcion

Sampled Spectrum | SGL Array (2048) | Datos adquiridos por el espectrofotometro
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2 Espectral Processing.vi.

La subrutina Espectral Processing.vi es la encargada de procesar los datos espectrales
conforme al modo de operacion seleccionado: Lineal (Scope ), irradiancia (Irradiance),

transmitancia (Transmission) o absorbancia (Absorbance).

Icono y diagrama de conexion

Spectral Mode
Drark Spectrum
Reference Spectrum ool
Sample Spectrum ISP
Color Temperature

Wavelength Array

Processed Spectrum

Parametros de entrada

Nombre Tipo Descripcion
Spectral Mode Enum constant Modo espectral
Dark Spectrum SGL Array (2048) | Espectro de calibracion Dark

Reference Spectrum | SGL Array (2048) | Espectro de calibracion Reference

Sample Spectrum SGL Array (2048) | Espectro muestreado

Color Temperatura | SGL Number Temperatura del color

Wavelength Array | SGL Array (2048) | Longitudes de onda

Parametros de salida

Nombre Tipo Descripcion

Processed Spectrum | SGL Array (2048) | Espectro procesado
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3 Calculate Wavelengths.vi.

La subrutina Calculate Wavelengths.vi es la encargada de calcular la longitud de onda
correspondiente a cada pixel del espectrofotdémetro; dichos valores son ajustados por

medio de los coeficientes de calibracion del espectrofotometro.

Icono y diagrama de conexion

Spectrometer Coefficients s EI}EI\I Spectrometer \Wavelengths

Parametros de entrada

Nombre Tipo Descripcion

Spectrometer Coefficients | Cluster Coeficientes de calibracion
Parametro Tipo Default Funcion

Intercept SGL Number | 188.38 Coeficiente de calibracion
First Coef SGL Number | 0.47 Coeficiente de calibracion
Second Coef | SGL Number | -0.000011 Coeficiente de calibracion
Third Coef SGL Number | 0.00 Coeficiente de calibracion

Parametros de salida

Nombre Tipo Descripcion

Spectrometer Arreglo de longitudes de onda
SGL Array (2048) _

Wavelengths ajustadas.




Apéndice C. Cadigo del sistema de posicionamiento.

Los procesos ilustrados en esta seccion del apéndice, requieren de la ejecucion de
algunas subrutinas, identificadas con la extension *.vi, que corresponden a los

controladores del dispositivo (ver Apéndice D).

Mediante la secuencia de cddigo que se ilustra en la figura C.1, se lleva a cabo el envio
de comandos al dispositivo de control MVP 2001, el cual controla el posicionamiento de la

platina de desplazamiento micrométrico lineal.

Esta funcion requiere de las subrutinas Iniatialize_MVP2001.vi, Comm(Instruction).vi,
Comm(32bit_Write).vi, Comm(ST).vi y Comm(32bit_Read).vi, las cuales permiten la
comunicacion bidireccional entre la computadora y el controlador MVP 2001.

= | R[] |
] [Foo [Bon] (=rT' =
RGL
N ] I:),ﬁ,c | feDc + | [#aD ~| [eLr ~] - | R vl | Tooooo
] | ] [
T 7171 7 =l 7 7 ETiH el N i MyE - [RET | A
IMI. COminm A2hit 32hit 32hit 32hit 32hit 32hit | |comm| [5T 22hit | o4
sefial WIS feece] WL femeoce] WIS fomcce] Wike: WIke o] wke read Tead C V
1ooooo
Mowing
d + HLimi{J2-5)
- HLimi J2-8)
=] %] —
TNT._ | [niatialize_MvPzonl,vi] | 32bit] [Commi32bit_Write).vi |
serial wife
HYE _ H7F
; CornmiInstruckion). vi STd (CommiST). vi 32bél cornrng32hit_Read). vi
sty I8 128

Fig. C.1 Diagrama de co6digo del controlador MVP 2001



Apéndice D. Controladores del sistema de posicionamiento.

1 Initialize_MVP2001.vi.

Mediante esta subrutina se inicializa el controlador MVP 2001 y se establece la
comunicacion entre el controlador y la computadora; se definen los parametros de

configuracién como el puerto de comunicacién y la velocidad de transferencia de datos.

Icono y diagrama de conexion

Setup Cluster A ¥IS4 ouk

IMI.
error IN sefidl errar OUT

Parametros de entrada

Nombre Tipo Descripcion

Parametros de configuracion (puerto de comunicacion,
Setup Cluster | Cluster | velocidad de transferencia de datos y direccion nodal del

controlador)

error IN Cluster | Error de entrada

Parametro Tipo Default | Funcion

Serial Port Enum constant | COM1 Puerto de comunicacién
E Velocidad de transferencia
3 Baud Rate Enum constant | 38400
S) de datos
o N s
2 Direccion nodal del
%) Address Node u32 4

controlador MVP 2001
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Parametros de salida

Nombre Tipo Descripcion
VISA out VISA resource name Identificador de la sesion 1/0.
error OUT Cluster Error de salida

2 Comm(Instruction).vi.

La subrutina Comm(instruction).vi es la encargada del envio de comandos al controlador
MVP 2001.

Icono y diagrama de conexion

Command

YISA in VISA ouk

error IN error OUT

Parametros de entrada

Nombre Tipo Descripcion

Command Enum constant Comando

Visa IN VISA resource name Identificador de la sesion 1/0.
error IN Cluster Error de entrada

Parametros de salida

Nombre Tipo Descripcion

VISA out VISA resource name Identificador de la sesion 1/0.

error OUT Cluster Error de salida
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3 Comm(32bit_Write).vi.

La subrutina Comm(32bit_Write).vi es la encargada del envio de comandos y parametros
al controlador MVP 2001.

Icono y diagrama de conexidn

Command

VISA in X WISA ook
Parameter —— 32hit

errar IN ke error QLT

Parametros de entrada

Nombre Tipo Descripcion

Command Enum constant Comando

Parameter 132 Parametro

Visa IN VISA resource name | Identificador de la sesién 1/0.
error IN Cluster Error de entrada

Parametros de salida

Nombre Tipo Descripcion

VISA out VISA resource name Identificador de la sesion 1/0.

error OUT Cluster Error de salida
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4 Comm(ST).vi.

La subrutina Comm(ST).vi es la encargada de determinar el estado del controlador MVP
2001.

Icono y diagrama de conexion

VISA N MY WISA ouk
ST P Skatus
errar I [ead errar QLT

Parametros de entrada

Nombre Tipo Descripcion
Visa IN VISA resource name Identificador de la sesion 1/0.
error IN Cluster Error de entrada

Parametros de salida

Nombre Tipo Descripcion
VISA out VISA resource name Identificador de la sesion 1/0.
Status Cluster Estado del controlador MVP 2001
error OUT Cluster Error de salida
Parametro | Tipo Default | Funcion
. Moving Boolean | Trae Platina en movimiento
é % +HLimit Boolean | False Limite de desplazamiento positivo
50 -HLim Boolean | False Limite de desplazamiento negativo
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5 Comm(32bit_Write).vi.

La subrutina Comm(32bit_Write).vi es la encargada de censar la repuesta a un comando

por parte del controlador.

Icono y diagrama de conexion

Zommand

VISA N MYE YIS out
2kt F—— Response Data

errar IM Tead error OUT

Parametros de entrada

Nombre Tipo Descripcion

Command uUi16 Descriptor del parametro a censar
Visa IN VISA resource name Identificador de la sesion 1/0.
error IN Cluster Error de entrada

Parametros de salida

Nombre Tipo Descripcion

VISA out VISA resource name Identificador de la sesion 1/0.
Response Data 132 Magnitud del pardmetro censado
error OUT Cluster Error de salida




Apéndice E. Integracion de la aplicacion.

En la figura E.1 se ilustra el cédigo de integracién del controlador MVP 2001 y del
espectrofotdmetro. El codigo de integracion esta dividido en diez modulos; en la tabla E.1

se describe brevemente el objetivo de cada uno de los modulos.

s lnln s sl el s} ™
i OO0 50,3 ~ ooy
[O0—m==
B

OO OO OO O oon G_O
G-1
G-2
G-3

Oooooooooo

Ooooooooooo

Figura E.1 Diagrama general de la aplicacién
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Tabla E.1 Breve descripcion de la funcién de los modulos que integran la aplicacion

Modulo Funcién

A Inicializacién de variables
B Definicion del modo de operacion.
C Calculo de parametros de desplazamiento de la platina micrométrica lineal
D Censado de la posicion de la platina
E Censado de la sefial optica

Procesamiento de la sefial en base al modo espectral seleccionado
F Pausa / Paro de la aplicacion

G-0 Visualizacion en pantalla de la sefial espectral.

G G-1 Almacenamiento de informacion en archivos de texto.

G-2 Calibracion del espectrofotometro.

G-3 Posicionamiento de la platina micrométrica lineal

Modulo A. Inicializacion de variables

Mediante este mddulo se inicializan las variables de operacién de la aplicacion

1000 0000000000000 00000000000000000000000000000000000000000«0

InKializc At - £ fuiininiintinga) _Spectrometer Chmentbats
[} |: I—

Tokal Data
- |Dispersion | Makar

[Calculate wavelengths. vi] D.................................................... Fibc
15 end]
oA ™

Cosf Spactr . .

[Distance per cicle [ pm]] @
0 - o [MYP Cankroller | Edr]

OO0 000000000000 0000000000000000000000000000000000000000000

Figura E.2 Inicializacién de variables
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Modulo B. Definicién del modo de operacion

Mediante el cddigo que se ilustra en la figura E.3 se almacena el modo de operacion

seleccionado por el usuario en la variable global Operation. La tabla E.2 describe los

modos de operacién del sistema.

Store Reference E

Skore Dark,

Store Dark

opetation

Figura E.3 Definicion del modo de operacion

Tabla E.2 Modos de operacion del sistema

Modo de | Variables Descripcién
operacion
0 Spectrometer = TRUE | Lectura de espectro y despliegue de datos en pantalla
1 Store Dark = TRUE Calibracion del espectrofotometro (Dark). Los datos se
& .
Spectrometer = TRUE guardan en archivo
5 Store Reference = TRUE | Calibracion del espectrofotometro (Reference). Los
& .
Spectrometer = TRUE datos se guardan en archivo
3 Posicionamiento de la platina en punto de referencia (X,
Homing = TRUE
0 Xend)
4 MVP = TRUE Posicionamiento de la platina y lectura del espectro. Los
Spectromef;r - TRUE | datos se guardan en archivos.
5 MVP = TRUE Posicionamiento de la platina en la posicion definida por
&

Spectrometer = FALSE

el usuario. No hay adquisicion de datos
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Modulo C. Célculo de parametros de desplazamiento de la platina

micrométrica lineal.

Mediante este médulo se calcula el nimero de “cuentas” (Counts per cicle) que se

desplazara la platina en cada posicionamiento (Distance per cicle). Asi mismo, se calcula

el nimero de veces (N) que se desplazara la platina con base en la distancia total a

recorrer (Total Distance)

okal Distance ¥

4,5 -}

Dispersion (Move & Spectrum)
&

Only move motor

" prn', Defa >
=3 7] Total distance pm
1.00 |>
[o["xc", Defaul <
= oo >
Distance per cicle pm
=
TS =
]
1000.00 [é
Encoder Resalution [prmfeount

TR
# Cicles
i > [

Absolute | [Round Ta Mearest

Distance micra
per cicle

Distance per cicle pm

3

;B> B

W0..3, 6, Default ]

Only Read Spectrum
&

Stare Dark

3

Store Reference

&

Homing

Figura E.4 Céalculo de parametros de desplazamiento de la platina micrométrica lineal

Médulo D. Censado de la posicion de la platina.

Mediante este mddulo se revisa si la platina se encuentra posicionada en alguno de sus

puntos de referencia (Xo 0 Xeng)

1000000000 000000000000000000000000020

¢ ol
L

1000000000 000000000000000000000000010

Figura E.5 Censado de la posicién de la platina
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Modulo E. Sensado de la sefial 6pticay procesamiento de la sefial con

base en el modo espectral seleccionado.

W[0..2, 4, Default =]

Wiew Mode
@

Command
Inkegration Time Flash Delay
H Sample Frequency &

Eoxcar Smoothing Width
Samples ko Average
Scan Darlk,
Correck faor Electrical Dark Signal
External Trigger
Enable Master Spectrometer

r Barnpled Spectrurn

Boxcar Smaothing

ol L

| =1

=

Samples ko Average

Color Temp

3

3,56 hd

Figura E.6 Censado de la sefial 6pticay procesamiento de la sefial con base en el modo espectral seleccionado

Modulo F. Pausa o paro de la aplicacion.

10000 0000000000000 00000000010¢%,

top]
ause ..........
. B .| B®

I:|DDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDf

Figura E.7 Pausa o paro de la aplicacién

Modulo G-0. Visualizacion en pantalla de la sefial espectral.

0.2, 4, Default 't

-

35 6 il

Figura E.8 Visualizacion en pantalla de la sefial espectral
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Modulo G-1. Almacenamiento de datos espectrales y de

posicion en archivo de datos.

Mediante este modulo se almacenan en archivo los datos espectrales y la posicién en que

se encontraba la platina en el momento de la lectura del espectro.

1,2 hd

DDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDHD[D 2]vtl|:||:||:||:||:||:||:\|:|DDDDDDDDDDDDDDDDDDDDD

[

Tal1, Default =]

ile name For DARK

abe
IDF\RK =

IDate:
2 - n

et Date/Time: String
=3
=] -nransose -’

i k
dotegration Time [ramf~~ fInkegration Time imsec):
o] E
Eoxcar Smoothing 3k
o] Bt~ |Boxcar smoothing:

Samples ko Average r.;m %% >Begin Spectral Data< << <<
Sl U, S—
Spectra Averaged:

ICDIor Temperature: |
AL
m [runn}

0000000000000 000000000000000000000000000000000000000000000000000

DDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDH1[0 2]vtl|:||:||:||:||:||:||:\|:|DDDDDDDDDDDDDDDDDDDDD

append to File? (new File:F

[ 1 w1 o e w  w A w w  w w B w Aw w w w w Aw w w Aw Bw lw w Aw w lw w  w

DDEIEIDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDI‘2U”2 vtIEIDDEIEIDDEIDDEIEIDDEIDDDEIDDEIEIDDEIDDEI

1, Default_ ]

|z >>>End Spectral Datax << <<

Filz name for DARK

lappend ko file? {new file:F
ranspose

OO0 0 000 00000000000 00000000 000000 00000000000 0000000000000000000000

Figura E.9-a Almacenamiento en archivo del espectro de calibracion seleccionado
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»~p00000000000000000000000000000

O0o000000000000000000000000000

EHES Jobs "o}
Wiew Mode
=2
: TR
Distance: ; o]
VRR——y - . J

j
H
o

i
1 e i e e i e e e e e A e e e e e s

F]

ake: =

Get DateTime String =+
= = s
ranspose|

[0z}

Inkegration Time

Samples ko Average E = > >Begin Spectral Data< << <<
ISpectra Averaged: |

ICoIDr Temperature: |
b
m [n.nnf

[ o 1 o o s e s s

E|EIE|E|E|E|DDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDI‘1DHZ vtIEIE|E|E|E|DDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDD

append to file? (new file:F
ranspose

O000000000000000000000000000000000000000000000000000000000000000

E|EIE|E|E|E|DDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDI‘2DHZ vtIEIE|E|E|E|DDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDDD

1, Default >

=55 End Spectral Data<< <<

file name For DARK

lappend to file? {new file:F

O00o0000000000000000000000000000000000000000000000000000000000000

Figura E.9-b Almacenamiento del espectro y de la posicién de la platina en archivo
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Médulo G-2. Calibracién del espectrofotometro.

Mediante este médulo se almacena el espectro adquirido en las variables de calibracion

(Master Dark o Master Reference).

Figura E.10 Calibracion del espectrofotometro
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Médulo G-3. Posicionamiento de la platina micrométrica lineal.

["%0", Default ] ("zend” ~H

jsli=NaNsNeNaNalshalaNsiulsNsiaNeRsNahaNssln]

Brzaion] EEF——

0000

“%o", Defaulk_¥|

HOME in Xa

“¥end” kd

HOME in #end

13: -+ ALim(J2-5)
15¢ - ALim{J2-6)

Dispersion ] Motor

m

Reading spectrum

OO0 000 OO0 OO OO o0 ooD

45 i

OO0 0000000 0oooooo

Counts per cicle

V=

urrent Diskance

Distance per cicle

I

!!

0: Moving
15+ HLm{J2-5)
15 - Hum12-6)

ODooo

0[0..1] ~pRoooD

ERND: Attemp S

Feading spectrum

OO0 0000000 0oooooo

OO0 Oo0o0ooooD

0. 6 Defaul 't

Figura E.11 Posicionamiento de la platina micrométrica linea
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