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Resumen: El desarrollo de sistemas in-situ para medir parametros en tiempo real son necesarios para
optimizar el control de procesos industriales. Algunas soluciones de compuestos organicos transparentes
tienen actividad Optica, la cual rota el estado de polarizacion lineal incidente, debido al diferente indice de
refraccion complejo para luz polarizada circular izquierda respecto al indice para luz polarizada circular
derecha. Esto hecho, hace posible identificar la cantidad y el comportamiento de estas soluciones en funcion
del tiempo. Hemos construido un sistema experimental basado en un laser semiconductor comercial de bajo
costo y un modulador fotoelastico. Se midieron soluciones de azucares con concentraciones diferentes para
calibrar el instrumento. Se logré una sensibilidad aproximada de 0.001 grados en el angulo de rotacién de la
luz polarizada para concentraciones pequefias. Se mencionan algunas aplicaciones importantes para la
supervision en el procesamiento de alimentos, como la produccion de bebidas alcohdlicas que involucran un

proceso de fermentacion.
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INTRODUCCION

La determinacion in-situ durante los procesos
industriales de parametros como rugosidad,
actividad optica, presion, espesores de pelicula y
composicién, es muy importante para la fabricacion
de productos de mejor calidad. Se han aplicado
tradicionalmente varias técnicas para controlar
pardmetros de calidad de producto fuera de
proceso. Sin embargo, es necesario emplear
métodos no destructivos y no invasivos de costo
bajo, como las técnicas Opticas, para minimizar las
pérdidas producidas durante el tiempo en que el
producto se comprueba fuera del proceso. Se han
desarrollado multiples técnicas Opticas dentro de las
cuales se ha seleccionado la técnica de rotacion
Optica con la finalidad de estudiar la evolucién de
sistemas organicos en funcion de la presion. Esta
técnica es clasificada como una sonda de volumen.
Los inicios de la rotacion Optica y polarimetria
comienzan con los estudios de E.L. Malus quien
descubrié que la luz no era la misma en todas
direcciones alrededor de su linea de propagacion
[1]. Cuatro afios mas tarde, J.B. Biot encontr6 que
algunos soélidos cristalinos y soluciones liquidas
rotaban el plano de polarizacién de la luz, en ese
entonces se pensé que esto se debia a algun tipo
de actividad Optica relacionada a la estructura
molecular [2]. Si luz linealmente polarizada pasa a
través de una solucidon transparente que contiene
moléculas quirales, el plano de polarizacién de la luz

incidente sera rotado. Esto se llama rotacion éptica
(o rotacidn O6ptica natural para distinguirla de la
rotacion de Faraday en un campo magnético). La
rotacion Optica también se llama birrefringencia
circular. Una luz linealmente polarizada puede ser
descompuesta en dos componentes ortogonales,
luz circularmente polarizada derecha e izquierda.
Cualquier diferencia de la fase (retardo) entre las
dos componentes produce una rotacion del plano de
polarizacion. El diagrama del sistema o6ptico
utilizado en este trabajo, es un arreglo basico para
medir rotacibn Optica que usa un modulador
fotoelastico (PEM).

Algunas de las aplicaciones de esta técnica son:

Determinacion de la pureza de materia prima
como vitaminas, esteroides y antibiodticos ya que
para la mayoria de los compuestos quirales solo
un isomero tiene actividad Optica. Las
aplicaciones mas conocidas son en productos
gue contengan azucares COmMO  Vinos,
chocolates, jaleas, harinas [3, 4].

Analisis de compuestos quirales presentes en
matrices complejas como antibidticos en leche
de vaca, o drogas en fluidos biolégicos y
monitoreo procesos de manufactura como la
fermentacion, conversion catalitica y enzimatica.



Esta propiedad puede permitir a las compafiias
mejorar en su eficiencia de proceso, contando
con un monitoreo continuo de los cambios en la
actividad optica de sus reactantes o productos

[5].

También es utlizada en investigacion
fundamental para medir la no-conservacion de
la paridad atdmica en vapor de Talio [6].

En este trabajo, se ha aplicado la rotacion dptica,
para medir soluciones con concentraciones
diferentes de moléculas quirales. Se muestra que la
técnica utilizada basada en un modulador
fotoelastico, es una manera directa y simple de
determinar rotacion optica en tiempo real.

En el proyecto completo, se aplicara el dicroismo
circular que considera la medicion en forma
espectroscépica de la rotacion o6ptica. En este
trabajo, se reportan resultados preliminares
obtenidos con el sistema en desarrollo.

DETALLES EXPERIMENTALES

El sistema experimental construido esta basado en
un laser semiconductor comercial de bajo costo el
cual emite a 647,0 nm y con una potencia de 2mW.
El uso de fuentes de luz coherente en polarimetria
ofrece varias ventajas como la facil alineacion,
mayor luminosidad y transparencia [7]. Se utilizaron
ademas, dos polarizadores, un modulador
fotoelastico PEM-90 y un detector de Silicio. La
sefial modulada por el PEM se procesa por un
amplificador sensible a la fase. Un diagrama de los
componentes Opticos y electronicos se muestra en
la Figura 1. La respuesta espectral de laser fue
medida, y la cresta de emision se ajustd a una
funcion Gaussiana, obteniéndose un maximo a
647.4 nm con un ancho menor a 0.18 nm. El haz
fue polarizado linealmente por un prisma de Glan
Taylor a 45° grados respecto al plano de la mesa
Optica. Posteriormente atraviesa un modulador
fotoelastico (Hinds PEM-90 I/FS50, 50 KHz), la
muestra que esta contenida en una celda de quarzo
de 1 cm de trayectoria 6ptica y posteriormente, otro
prisma de Glan Taylor como analizador. La luz del
lAser se detecto con un sensor de Si con un
preamplificador.

La sefial se proces6 con un amplificador sensible a
la fase marca Stanford Research System modelo
SR830, sintonizado al segundo armonico (2F) del
modulador fotoelastico. La sefial de DC es
necesaria medirla para normalizar la sefial a la

potencia del laser en todo instante. Es posible
medirla con un convertidor analdgico digital del
amplificador sensible a la fase o con un multimetro
digital de buena precision (6 y 1/2 digitos 0 mas) de
manera que se disminuya al maximo el ruido de la
medicion. Para evitar variaciones producidos por la
linea, tanto el l&ser semiconductor como el detector,
son alimentados con baterias.
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Fig. 1 Diagrama del sistema experimental para
medir rotacion éptica, utilizado en este
trabajo.

El analisis Optico del sistema se realiza mediante el
uso de matrices de Jones, en las que cada
elemento es representado por una matriz. La
relacion que se obtiene entre la intensidad de la luz
detectada y la rotacién Optica es:
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Donde a es la rotacion Optica y d es el retardo en
fase del PEM y I, omes la sefial electronica debida a
la intensidad promedio del haz de luz. Para facilitar
el calculo, es posible relacionar valores de
Intensidades medidas con una solucién de valor
conocido de RO:

ca o Ely
a=a™ xL x_ D)
|2f Idc

El subindice indica si la medida es de la intensidad
en DC o el segundo armonico de la sefial de AC. El
superindice indica si se trata de la muestra de
referencia, mientras que si no existe superindice se
trata de la muestra bajo medicion [8]. Estas
ecuaciones son vdlidas para angulos pequefios de
rotacion optica. Si queremos medir en angulos



mayores a 10 grados es necesario realizar el calculo
con técnicas de andlisis numérico dado que se
obtiene una ecuacion no despejable.

Se prepararon muestras de acuerdo al método
estandar establecido en la farmacopea americana
USP [9]. Los compuestos se secaron a 105°C
durante 2 horas para garantizar que no hubiera
humedad. Las soluciones fueron preparadas
disolviendo el compuesto en agua destilada en
concentraciones diferentes medidas en mg/ml.
Aunque el método estandarizado requiere que la
solucion sea medida dentro de los 30 min.
posteriores a la preparacion, aumentamos este
tiempo para eliminar variaciones temporales
presentes en azucares disueltas en agua.

RESULTADOS

Se hicieron varias medidas para conocer las
variaciones en el experimento usando muestras
diferentes de la misma concentracion. El sistema
tiene consistencia en los resultados. En la Figura 2,
pueden estimarse la estabilidad y la sensibilidad por
el tamafio de las variaciones de las mediciones
como una funcién de tiempo. Al hacer un ajuste
lineal se obtuvo una desviacion estandar de solo
1.7e-4 y un variacion entre medidas, hasta la cuarta
cifra decimal, asegurando estabilidades de 0.001
grados en esta medicion.
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Fig. 2 Medicion de la estabilidad en la medicion de
rotacion Optica para una solucion de Dextrosa
con una concentraciéon de 1g en 100 ml.

Opticamente, las substancias activas  son
clasificadas como dextro rotatorias 6 isomero Optico
(+) (gira el estado de la polarizacion de luz en el

sentido de las agujas del reloj, observando hacia la
fuente del haz) y levo rotatoria 6 isomero Optico (-)
(gira en direccidn opuesta).

Debido a que la dextrosa presenta el fenémeno de
mutarotacion [10], los cambios debidos a este
fenbmeno se presentan durante varias horas
posteriores a la preparacion de la muestra, por lo
gue realizamos la prueba de estabilidad en
soluciones que tenian 2 meses de reposo y en las
gue este fendmeno ya termind. Para cuantificar la
rotacion optica se determind una constante de
proporcionalidad entre la sefial de AC/DC vy el valor
de rotacién, que juega el papel de todos los
términos con subindice Cal, siendo este valor de
320, siendo este valor inherente al instrumento. Si
se considera un valor aproximado de 50 grados de
rotacion Optica especifica para una solucion de
Dextrosa estabilizada [9], obtenemos los valores de
la Figura 2.

Este desempefio define una sensibilidad alta a los
cambios de rotacion éptica que pueden producirse
durante un proceso industrial particular o una
investigacion de laboratorio bajo estudio.
INCRUSTAR

En Figura 3, se muestran valores de rotacion éptica
para compuestos quirales muy diferentes en cuanto
a su actividad Optica. Las soluciones mostradas son
Lisina y Dextrosa (dextro rotatorias) y N-butil (levo
rotatoria). Estos resultados validan nuestro sistema
en un rango de valores positivos y negativos de
rotacion optica.
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Fig. 3 Medicion de diferentes soluciones que contienen
isomeros 6pticos tanto negativos como positivos.
La concentracion fue de 1g en 100 ml para todas

las muestras.



En la Figura 4, se grafican los datos para las
concentraciones diferentes en muestras de
dextrosa, se puede observar un comportamiento
lineal de rotacién Optica como funcidn de la
concentracion. Este es un resultado l6gico debido a
gue mas moléculas en la misma trayectoria cruzada
por el haz laser, giran el estado de la polarizacion
del haz de prueba.

Los puntos graficados es el promedio de dos juegos
de muestras con 10 mediciones cada una. La
desviacibn maxima calculada fue de 4% que
equivale a un error total en las lecturas de rotacion
menor a .001 grados para la concentracion de 1gr
por 100 ml y de 0.01 grados para la de 8gr por 100
ml, que es la mayor concentracion. Este error es
global en el que se tiene que considerar que existen
errores instrumentales y en la determinacion de las
concentraciones.
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Fig. 4 Medicion de la linealidad del valor de rotacién

oOptica con la concentraciéon para muestras de
lactosa monohidratada.

Para cuantificar la linealidad se calcul6 un ajuste,
obteniéndose un factor de correlacién de 0.9984 y
una desviacion estandar de 3.2e-6, siendo estos
valores muy aceptables si se considera todas las
variables del experimento (preparacién de muestra,
fuente de luz, detector, amplificador lock-in,
temperatura, humedad y errores metodolégicos y
humanos). Podra notarse que la linea no cruza por
cero. Esto es debido a que siempre existe una sefial
inicial inherente a la alineacién del instrumento pero
que facilmente puede ser restada utilizando la
funcion de offset en el amplificador lock-in. La
magnitud de esta sefial se mantuvo constante
desde el inicio al final de cada sesion de medicion.

CONCLUSION

La aplicacion inicial de un sistema modular éptico
para medir soluciones organicas opticamente
activas ha sido probada. Se han cuantificado la
sensibilidad, linealidad y determinado un intervalo
de funcionamiento. En la prueba de estabilidad se
puede apreciar que la sensibilidad del sistema es
del orden de 0,001 de grado para muestras con
rotaciones pequefias. El sistema es estable al estar
en operacién continua y es sensible a la
concentracion en forma lineal.

Como un ejemplo, en uso a tiempo real y
funcionamiento remoto de este sistema, es posible
controlar el proceso de fermentacion durante un
proceso de alimentos como la fabricacion de
bebidas fermentadas de una manera muy precisa.
Este instrumento es la version inicial de un sistema
espectroscépico, que se usara para la investigacion
de sistemas bioldgicos sometidos a altas presiones.
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