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Resumen de la tesis presentada Marco Antonio Arce del Hoyo como requisito parcial

para la obtencion del grado de Maestro en Ciencias en Optica con orientacion en
Optoelectronica.

Estudio de la birrefringencia de una fibra monomodo con nucleo liquido quiral

Resumen elaborado por:

Marco Antonio Arce del Hoyo

El alto grado de estereoselectividad de muchos procesos biolégicos conduce a que la
actividad bioldgica, la toxicidad, la distribucién y el metabolismo de un farmaco
dependan en gran medida de su estereoquimica la cual se evalla a partir de su
actividad 6ptica. Hay muchos ejemplos que muestran como un enantibmero presenta
actividad quimica asociada a una actividad 6ptica izquierda o derecha, mientras que el
otro estereoisdmero que presenta el giro opuesto no tiene efecto farmacologico; o bien,
uno es toxico frente al otro que demuestra ser seguro y activo.

En el presente trabajo se ha desarrollado la metodologia para rellenar un tubo capilar
con un liquido quiral de forma tal que el conjunto funciona como una fibora monomodo.
Se trabajé en el infrarrojo (1480 a 1570 nm) por lo que fue necesario evaluar la
quiralidad del (R)-Limonene y (S)-Linalool (muestras quirales seleccionadas a partir de
la literatura) usando una cubeta Optica y la metodologia tradicional (polarimetro) y se
verifico la calidad de estas medidas utilizando un liquido is6tropo. Se implement6 un
arreglo polarimétrico empleando una fibra de nucleo liquido para evaluar la
birrefringencia de las muestras quirales e isétropa. El uso de un contenedor capilar
permitiria usar cantidades muy pequefias de la muestra 6pticamente activa para evaluar
su quiralidad. Sin embargo una fibra de ndcleo liquido funciona como un
despolarizador. Las fluctuaciones térmicas y el tiempo de promediacion (~ms) de
nuestro detector no permitieron obtener resultados precisos de la actividad optica.

Palabras clave: Quiralidad, birrefringencia, actividad 6ptica.
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Abstract of the thesis presented Marco Antonio Arce del Hoyo as a partial requirement
to obtain the Master of Science degree in Optics with orientation in Optoelectronics.

Study of birefringence of an optical fiber with chiral liquid core

Abstract by:

Marco Antonio Arce del Hoyo

The high degree of stereoslectivity of many biologic process that lead to biological
activity, toxicity, the distribution and the metabolism of a medicament, depend to a great
extent on the stereochemistry which is evaluated from its optical activity. There are
many examples showing how one enantiomer exhibits chemical activity associated with
a left or right optical activity, while the other having the opposite rotation has no
pharmacological effect; either one is toxic against the other which proves to be safe and
active.

In this paper the methodology to fill a capillary tube with a chiral liquid so that the set
functions as a single-mode fiber was developed. We worked in the infrared (1480-1570
nm) so it was necessary to evaluate the chirality of (R)-Limonene and (S)-Linalool (chiral
samples selected from literature) through an optical cuvette, using the traditional way to
do it (using a polarimeter) and the quality of these measurements was verified using an
isotropic liquid. In addition, we implemented a polarimetric arrangement using liquid core
fibers for evaluating the birefringence of chiral and isotropic samples. This allows using
very small amounts of the optically active sample to evaluate its chirality. Nevertheless,
a liquid fiber core functions as a polarization scrambler. Thermal fluctuations and the
averaging time of our detector (~ms) did not allow reaching accurate results of the
optical activity for small volumes of the liquid samples.

Keywords: Chirality, birefringence, optical activity.
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Capitulo 1 Introduccion

1.1 Planteamiento del problema

Una estimacion reciente sitla a una tercera parte del nimero de medicamentos
recetados en el mundo como sustancias naturales en si mismas o preparadas por
modificacion quimica de productos naturales (Brittain, 1998). La mayoria de los
farmacos procedentes de fuentes naturales son quirales y casi siempre se obtienen
como un enantibmero y no como una mezcla racémica. Los avances recientes en las
tecnologias que permiten la separacion de estereoisomeros han tenido un fuerte
impacto en el disefio de protocolos de bioequivalencia. Sin embargo, para la evaluacion
de la quiralidad continba usandose la misma instrumentacion (polarimetro). En el
presente trabajo se propuso rellenar un tubo capilar con un liquido quiral, de forma tal
gue el conjunto funcionara como una fibora monomodo. Esto permitiria usar cantidades
muy pequefas de la muestra épticamente activa para evaluar su quiralidad y a su vez
tener un ahorro monetario, ya que el costo acumulativo de los materiales usados en los

procesos de ensayo en los que se crean los medicamentos es alto.

1.2 Objetivo general

Estudiar la birrefringencia de una fibra monomodo con un nucleo liquido quiral.

1.3 Objetivos especificos

. Desarrollar la metodologia para rellenar un capilar de vidrio de silice con un

diametro interno de 8 um y un diametro externo de 148 um.
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. Seleccionar, a partir de la literatura, el o los liquidos quirales con los que se va a
trabajar y evaluar, para cuantificar el valor de su quiralidad en el intervalo espectral
1480 a 1570 nm, se us6 una cubeta de caras planas como contenedor y la metodologia

tradicional de medida.

. Evaluar la birrefringencia de la fibra con un nucleo liquido quiral y discutir el

resultado obtenido.

1.4  Hipotesis

Es posible medir la actividad Optica de una cantidad muy pequefia de la sustancia
introduciéndola en un capilar que funcione como fibra monomodo. (Cox et al. 2006)

1.5 Organizacién de la Tesis

Este trabajo de tesis se encuentra estructurado de la siguiente manera, en el primer
capitulo se plantea la probleméatica existente en la actividad farmacéutica con respecto
a los procedimientos para la identificacion y separacién de enantiomeros utilizados en la
elaboracion de medicamentos y se proponen los objetivos del trabajo. En el capitulo 2,
se revisan los conceptos de birrefringencia, los efectos en fibras (monomodo y quiral) y
de actividad optica (la forma en que se mide experimentalmente y se cuantifica). En el
capitulo 3, se describe el arreglo polarimétrico en el que se usa una cubeta éptica, se
muestran los resultados de la caracterizacion de dos muestras quirales, y se comparan
los valores medidos para la actividad éptica, con los datos proporcionados por el
proveedor. En el capitulo 4 se describe el proceso de llenado de la fibra y el control
implementado para contrarrestar las fuentes externas de ruido que afectan la medicion
de su birrefringencia (temperatura y vibraciones). En el capitulo 5 se hace una
comparacion entre el estado de polarizacion de salida del ambos liquidos quirales con

el isotropo. Finalmente se presentan las conclusiones de este trabajo.
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Capitulo 2 Birrefringencia en una fibra de nucleo
liquido quiral

La polarizacién es una propiedad de las ondas que describe la orientacidbn de sus
muchas oscilaciones. Para propositos de ondas transversales, se describe a sus
oscilaciones perpendiculares a la direccion en que viaja la onda. Generalmente la luz
tiene una polarizacion eliptica pero existen casos particulares donde podemos obtener
luz polarizada lineal o circularmente, dependiendo de la amplitud relativa de las
componentes de su campo eléctrico y su diferencia de fase. En este capitulo se
presentan los diferentes estados de polarizacibn que puede adoptar la luz, y su
descripcion a través de vectores Jones y de Stokes por medio del modelo de la elipse
de polarizacion. También se describe la birrefringencia residual debida al perfil de la
guia Optica y los factores que pueden producirla. A su vez se analiza la birrefringencia
en una fibra de ndcleo liquido quiral y como esta puede verse relacionada al
comportamiento de un retardador (lineal, circular o eliptico).

2.1 Polarizacion de la luz

La luz es una onda transversal electromagnética que se propaga en la direccion positiva

del eje z:

E = Eycos(wt — kz) (1)
donde, k = 27T//1 es el vector de onda (ec. 2), w = 2mv es la frecuencia angular (ec. 3) y

t es el tiempo (ec.4).

La trayectoria que describe el vector de campo eléctrico, proyectada sobre el plano xy
se usa para determinar su estado de polarizacion (lineal, circular o eliptico) (Figura 1).
Cuando el vector de polarizacion se mantiene en un plano que contiene la direccién de
propagacion, las particulas del medio oscilan en una recta cuya direccién no varia de un

punto a otro. En tal caso, se dice que la onda esta linealmente polarizada. Otro caso
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especial es cuando las dos componentes tienen idénticas magnitudes (E, = E, = E,)

pero se encuentran desfasadas 90°.

El vector que representa al campo eléctrico tiene una magnitud constante, pero su
direcciébn cambia en el tiempo de manera que la punta del vector forma un camino
circular a través del tiempo. A esto se le conoce como polarizacion circular. En una
onda polarizada elipticamente las dos componentes (Ex yEy) tienen distintas
amplitudes y el angulo de desfase entre ellas es diferente a 0° y a 180° (no estan en

fase ni en contrafase).

Figura 1. Evolucion del campo eléctrico (azul) y sus componentes “x” y “y” (roja y verde

respectivamente) con el tiempo. Polarizacién a) Lineal. b) Circular. c) Eliptica.

2.1.1 Modelo trigonométrico (parametros que describen la elipse de

polarizacion)

En el caso general, la punta del vector de campo eléctrico de la onda de luz en un punto
fijo del espacio, rota periédicamente en el plano xy trazando una elipse. La ecuacion de
la elipse muestra que la polarizacién eliptica es el estado mas general de polarizacion

de cualquier campo éptico estrictamente monocromatico (Collett, 1992).



2 2 5
(i) +(E—y> —Zﬂcomﬁ:senz& )
Eox Eoy EoxEoy
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6 = 6, — 6. (Diferencia de fase) (6)

En la figura 2, se muestran los ejes principales de la elipse de polarizacion, los cuales
podrian no estar alineados con las direcciones x y y; ay b son los ejes principales de la
elipse y (E, y E,)son las amplitudes, las cuales corresponden a los lados del
rectangulo en que esta circunscrita la elipse.
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Figura 2. Parametros de la elipse de polarizacion.

El angulo de inclinacion o angulo azimutal ¥ (0 < ¥ < m) se forma entre Ox (eje x del
sistema del laboratorio) y 0x’, el eje mayor de la elipse y se define en términos de las

amplitudes de las componentes del campo eléctrico y su diferencia de fase.

_ 244y (6)
tan(2¢) —(Ax)z—(Ay)z cosd.

Mientras que el angulo de elipticidad () queda expresado por medio de la tangente

inversa de la relacidon entre sus amplitudes:



e = tan|n| = ig, (7)

donde al parametro e se le llama elipticidad, y el signo nos indica el sentido en el que

esta girando (+)-derechay (-)-izquierda.

2.1.2 Parametros que definen el estado de polarizacion (SOP)

Como se vio anteriormente, la elipse de polarizacion puede ser descrita en términos de
los angulos azimutal (¥) y de elipticidad (1) o por el eje mayor (E,), el eje menor (E,) y

el cambio de fase (§) (Collett, 1992).

A partir del estado de polarizacién (SOP por sus siglas en inglés) eliptico podemos

encontrar SOP lineales y circulares modificando los parametros antes mencionados.

Para un estado de polarizacion lineal vertical se debe anular la componente en x (i.e.
E, = 0) y la diferencia de fase § = 0,m; con esto obtenemos que la componente en

y toma valores:

E, = Egycos(t + 8y)» (8)
donde r = wt — kz. Algo similar ocurre para la polarizacion lineal horizontal:

E, =0, (9)
E, = Egxcos(T + 6,). (20)

En el caso de polarizacion lineal a +45°, la diferencia de fase puede tomar valores:
6 =0,m, (11)

con esto tenemos la componente E,,, presenta la siguiente pendiente:



E, = T-2E,. (12)

37 (13)

Ex = Ey =a, (14)

con esto obtendremos a partir de la Ec. (5), una polarizacion circular descrita por la

siguiente relacion:

2
(E)? + (Ey)” = a? (15)
Para conocer el sentido de la polarizacion circular es necesario conocer la elipticidad:

_ {+1 (polarizacion circular derecha) (16)
€T 11 (polarizacion circular izquierda).

2.1.3 Vectores de Jones y vectores de Stokes

En el calculo de Mueller o al usar la esfera de Poincaré, el vector que representa a la
luz, es un vector Stokes. Se escribe con cuatro elementos, en vez de dos elementos,
como ocurre en la representacion del calculo de Jones. Todos sus elementos son
reales a diferencia de los vectores de Jones los cuales pueden ser complejos; esto se
debe a que los vectores de Stokes representan las intensidades mientras que los de
Jones a las amplitudes. Usando el calculo de Mueller se puede describir luz sin
polarizar o luz parcialmente polarizada, mientras que el calculo de Jones no lo permite.
En el calculo de Jones, por definicion, la luz se describe Unicamente por dos

componentes ortogonales, completamente polarizadas (Kliger, Lewis, & Randall, 1990).
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El vector de Stokes S =[S, S; S, S3]t, contiene cuatro parametros que dependen de
las componentes del campo eléctrico (Ex yEy) y de su diferencia de fase & (Collett,

1992):

So = (Eox)? + (Eoy) . (17.a)
Sy = (Eox)? = (Eoy) - (17.6)
52 =2E0xE0yC055, (17C)
S3 :2EOxE0ysen6, (17d)
y estan relacionados por:
(S0)? = (S1)? + (52)% + (53)% (18)

Los elementos del vector Stokes se definen como sigue:

So = Intensidad total de la luz.
S1 = Tendencia hacia una polarizacion horizontal o vertical.
S, = Tendencia hacia una polarizacion a + 45° o — 45°.

S3 = Tendencia hacia una polarizacion circular izquierda o derecha.

Los pardmetros de la elipse pueden escribirse en funcién de los parametros de Stokes

de la siguiente manera (Collett, 1992):

tan(2¥) = z—i, (19)
sen(2n) = i—z (20)



2.1.4 Vectores de Jones y de Stokes de estados de polarizacion

Enseguida se muestran los vectores de Jones y de Stokes de algunos estados de

polarizacion representativos:

o
0
M =
J = [No aplica] 0 (21)
Luz no polarizada [0
o
1 M=,
L, J= [0 0
Polarizacion o (22)
horizontal
1
0
J= [ ] -1
1 =
M 0
Polarizacion vertical 0 (23)
1
_ L H m=|°
. J= vz Li 0
Polarizacion circular 1 (24)
derecha
o J=—[1] 0
Polarizacion circular N A M = 0

izquierda -1 (25)
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2.1.5 Esferade Poincaré

La esfera de Poincaré es un diagrama en el que se mapean los diferentes estados de
polarizacion de la luz en una esfera (véase figura 3). Sirve para estudiar los efectos que
producen los medios materiales, sobre la polarizacién de la luz que interacciona con
ellos. Cada posible estado de polarizacion esta representado por un punto en la esfera,
con coordenadas 2¥ y 2n. Reciprocamente, cada punto de la esfera de longitud 2¥ y
latitud 271 representa un estado de polarizacion, cuya elipse tiene un angulo azimutal ¥

y un angulo de elipticidad n (Pérez and Arnal Gil, 1991).

Figura 3. Representacion gréafica del angulo azimutal ¥ y de elipticidad n en la esfera de Poincaré.
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Polarizacién circular izquierda

Polarizacion circular derecha

Figura 4. Representacion de los estados de polarizacion sobre la esfera de Poincaré.

Algunas de las propiedades de la esfera de Poincaré son (véase figura 4):

1. Los polos superior e inferior representan los estados de polarizacion circular derecha

e izquierda, respectivamente.

2. Cada punto sobre el ecuador de la esfera representa un estado de polarizacion lineal

diferente.

3. Por encima del ecuador todas las polarizaciones son de giro a la derecha, mientras

que por debajo del ecuador son de giro izquierdo.

4. Los contornos de igual orientacion (azimutal) constituyen una familia de meridianos

dibujados a través de los hemisferios superior e inferior (lineas de longitud).

5. Los contornos de igual elipticidad se representan por una familia de circulos

coaxiales (latitudes) cuyo eje comun es el eje polar.
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2.2 Actividad éptica

La actividad 6ptica es la capacidad de una molécula para rotar el plano de polarizacion
de la luz. Por convencién, los enantiomeros son identificados por su efecto sobre luz

linealmente polarizada a una longitud de onda de 589 nm.

Cuando el observador mira hacia la fuente a través del medio quiral, el enantiomero (+)
0 dextrorrotatorio rota el plano de la luz linealmente polarizada en el sentido de las
manecillas del reloj, y el enantiomero (-) o levorrotatorio, en sentido contrario a las
manecillas del reloj. Una mezcla igual de los dos (una muestra racémica) no produce

rotacion.

El fendmeno de rotacién optica es un ejemplo de la birrefringencia circular, donde el
material posee un indice de refraccion diferente para luz con polarizacion circular de
mano derecha (RHCP) y polarizacion circular de mano izquierda (LHCP) (Poladian,
2011).

Dichas componentes viajan a lo largo del material a diferentes velocidades de fase:

viep = (14 6), (26)

Urcp = %(1 - 0), (27)

donde n es el indice de refraccion promedio. La birrefringencia circular es igual a la

diferencia en los indices de refraccion correspondientes, dada por (Poladian, 2011):

B = n n _ 2nd (28)

T 1-6 146 1-82°

Cabe sefalar que de acuerdo con el formalismo de Jones, la birrefringencia circular

esta dada por

o
I

ng — N, (29)
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donde ny es el indice de refraccion de la luz con polarizacion circular derechay n; el

indice de refraccion de la luz con polarizacion circular izquierda (Jones, 1948).

Para cuantificar la rotacion 6ptica serd necesario considerarla igual a la cantidad de
rotacion del eje de polarizacion por unidad de longitud o (con unidades de radianes por
metro), y esté relacionada con las otras cantidades y con el numero de onda k de la

siguiente manera (Poladian, 2011):
o =-kB ~ knd . (30)

Se ha sugerido que el uso de materiales quirales en fibras 6pticas puede ser estudiado
usando fibras épticas de polimeros (POF), ya que la mayor parte de los materiales
guirales son organicos y compatibles con polimeros. Sin embargo, dichos materiales se
destruirian a las temperaturas de fabricacion de los vidrios de silice e incluso de otros

vidrios suaves (Poladian, 2011).

2.3 Descripcion matricial

La anisotropia es una propiedad que muestran algunos materiales donde cualidades
como elasticidad, temperatura, conductividad, velocidad de propagaciéon de la luz, etc.
varian segun la direccion en que son examinadas. Para describir la matriz de
birrefringencia de un medio anisétropo en el que los ejes de birrefringencia no estan

alineados con el marco de referencia, se usa la siguiente expresion:

JPRF(8,0) = ](=6) - Jpr(6) - ] (6), (31)

donde @ describe la rotacion de E, a E,'y E,, a Ej, (Collett, 1992).
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A y *
A ,’ /{
Haz de luz con yJ x X
/
polarizacion 4//1\ hEN %
N N
arbitraria / So 7z
-0
J(=0) Placa
J(6)
retardadora

Figura 5. Representacion esquematica de un medio anis6tropo rotado.

2.4 Birrefingencia en fibras monomodo

En esta seccidn se describira la birrefringencia residual debida al perfil de la guia 6ptica,
los factores que pueden producirla y los problemas que esta ocasiona al momento de
viajar el haz a través de la fibra. También se analizara la birrefringencia en una fibra de
nucleo liquido quiral y como esta puede verse relacionada al comportamiento de un

retardador (lineal, circular o eliptico).

2.4.1 Birrefringencia residual debida al perfil de la guia 6ptica

La birrefringencia residual puede ser producto de varios factores, entre ellos los mas
destacados son la forma de la seccion transversal del nacleo y los esfuerzos del
material. El nicleo de la fibra éptica no es completamente circular debido a pequefias
deformaciones generadas durante el proceso de fabricacion, lo que da lugar a
desviaciones en su geometria; también durante el proceso de estirado se introducen

esfuerzos residuales en el nucleo de la fibra.

Cuando la anisotropia se debe a la presencia de esfuerzos, lo que se tiene es un
cambio real en el valor del indice de refraccion. La densidad del material se modifica
generando un plano sobre el que la luz viaja mas lento (el camino 6ptico recorrido es

mayor).
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Cuando la anisotropia se debe a la forma (Fig. 6), para una longitud dada de la fibra,
existe un numero mayor de reflexiones para la luz que viaja en el plano que contiene al

eje menor, que para la que viaja en el plano que contiene al eje mayor.

y Ny = Npin
N

X Ny =MNpax

Figura 6. Seccion transversal del ntcleo de una fibra dptica con geometria eliptica.

Asociada a cada reflexion interna total existe una diferencia de fase adicional ¢, ,
debido a que la luz reflejada por reflexién interna total penetra ligeramente en la
cubierta. Esto hace que el camino éptico recorrido por la luz que experimenta un mayor
namero de reflexiones sea mayor que el recorrido por la luz que viaja en una direccion
para la que el numero de reflexiones es menor. En la figura 6, la interseccion del plano
asociado a un namero de reflexiones mayor, con el plano de la seccion transversal de la
fibra, indica la direccién del eje lento. Y para el plano sobre el cual el nUmero de
reflexiones es menor, su interseccion con la seccion transversal de la fibra, indica la
direccion en la que esta alineado el eje rapido de birrefringencia. Para este segundo
plano, la luz viaja mas rapidamente porque el nimero de reflexiones es menor, i.e. el

camino Optico recorrido es menor.

En la figura 7, se muestra el efecto de la birrefringencia residual, la cual induce un
retardo en los modos de polarizacion. Este fenbmeno se puede observar como un
desfase debido a diferencias en los caminos 6pticos por donde se propaga la luz; esto a
causa de que la sefial Optica se descompone en dos pulsos que viajan

independientemente a distintas velocidades.
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Y Ejelento

Eje ripido

Figura 7. Efecto de la birrefringencia debida a la seccion transversal del nicleo.

Cabe sefalar que en el caso de este experimento no se considerara la birrefringencia
producida por esfuerzos debido a que el material del nucleo es liquido. Sin embargo, si
se considerara la birrefringencia producida por la seccién transversal, asociada a la

forma de la superficie interna del capilar.

2.4.2 Birrefringencia en una fibra de nucleo liquido quiral

Durante la propagacion de un haz a lo largo de una fibra, éste sufre generalmente
cambios en su estado de polarizacion, debido a imperfecciones en la fibra. El estado
de polarizacion del haz va evolucionando hasta que su fase experimenta un cambio
igual a 21, reproduciéndose su estado inicial. A la distancia a la cual se repite el estado
de polarizacion inicial se le conoce como longitud de batimiento (beat length por sus
siglas en inglés) y es un parametro que se utiliza comunmente para caracterizar la

birrefringencia de la fibra (Espitia, 2007).

La birrefringencia introduce un cambio en la fase (¢) relativa entre las dos
componentes, la cual evoluciona a lo largo del recorrido de la luz en la fibra de tal forma

que:

¢ = ﬂAn' (32)



17

donde:
s = Longitud de la fibra,

A = Longitud de onda incidente,

An = Birrefringencia.

Es posible caracterizar la birrefringencia de una fibra por medio del uso de un
polariscopio lineal nulo (técnica de recorte) o por la técnica de barrido espectral (Tentori
et. al., 2008).

La técnica de recorte se lleva a cabo analizando la variacion del estado de polarizacion
de la sefal de salida con la longitud de la muestra. En la figura 8 se muestra el

polariscopio lineal nulo, donde la muestra se coloca entre el polarizador y el analizador.

Cuando la muestra es una fibora monomodo, el haz de luz colimada transmitido por el
polarizador de entrada se acopla a la fibra usando una lente. A la salida de la fibra la
sefial se colima usando otra lente y se envia al analizador y a continuacion al detector.
(Tentori et. al, 2008). La gran desventaja de esta técnica, es que es destructiva ya que

hay que modificar la distancia de la muestra por lo que hay que cortarla.

L, L, Detector
Polarizador Fibra Analizador

Figura 8. Diagrama esquematico de un polariscopio lineal nulo.

Otro método consiste en variar la longitud de onda de la luz incidente, manteniendo la
longitud de la fibra constante. Sabemos que en una fibra la polarizacién vuelve a su
estado original cuando la fase ¢ = 2m, por lo que la longitud de la fibra debe ser la
misma que la longitud de batimiento (s = Lg). Por lo tanto, solo tenemos que variar la
longitud de onda (1). A este método se le llama técnica de barrido espectral. En la
figura 12b, se muestra el arreglo optico para realizar el barrido espectral. Esta técnica

no es tan sencilla como la de recorte, en la que se usa un polariscopio lineal nulo para



18

evaluar el cambio en el estado de polarizacion de salida al variar la longitud de la fibra.
Sin embargo, la gran ventaja que tiene con respecto a ésta es que el error introducido
debido a los defectos de acoplamiento generados al rotar el prisma polarizador de
entrada es mucho menor que el que se genera al recortar la fibra y reposicionarla en el

polarimetro nulo.

En el método de barrido espectral se utilizaran diferentes longitudes de onda incidentes
con la misma polarizacion, entregadas por un diodo laser sintonizable. Al usar esta
técnica se introduce un error adicional, debido a que se supone que la dependencia de
la birrefringencia con respecto a la longitud de onda es despreciable en la banda
espectral usada para realizar la medida (Kikuchi and Okoshi, 1983). Los estados de
polarizacién del campo eléctrico se representan en la esfera de Poincaré por medio de
los parametros de Stokes; mientras a la birrefringencia de la fibra (lineal, circular o
eliptica), se le describe por medio de matrices de Mueller, por lo que el estado de
polarizacion estard dado por el vector resultante de:

Sout = M- Sy, (33)

donde:

M — Matriz de Mueller (Birrefringencia de la fibra),

Sin — Polarizacion lineal de entrada .

Tabla 1. Matrices de Mueller de los retardadores utilizados para describir la birrefringencia de
fibras monomodo

Retardador lineal, el retardo total de y.

1 0 0 0
_10 1 0 0
M=10 o cosy seny (34)
0 0 -—seny cosy
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Retardador circular (derecha o izquierda), el retardo total de 6.

1 0 0 0
0 cos@ +*senb 0

M 0 +senf® cos6 0 (35)
0 0 0 1

Retardador eliptico, angulo entre retardos o, el retardo total de &

[ 1 0 0 0
- | 0 1-2sen®20sen? 5/2 sen2osend sen4osen? 5/2 | (36)
0 —sen2osend cosd cosZosend
0 sen4osen? 5/2 —cos20send 1 — 2cos?2a0sen? 5/2

La polarizacion lineal del haz de entrada esta dada por:

t t
Sin= (1 cos2¢p sen2¢p 0) =(Soim  Stin Syin  Sain) (37)

doénde:
¢ = Angulo azimutal,

t - Transpuesta.

La forma explicita de la matriz M se da en la Tabla 1 para cada tipo de retardador.
Sustituyendo la Ec. (33) y la matriz Mueller adecuada en la relacién (32), se
encontramos con que para cada tipo de retardador el estado de salida de la

polarizacion viene dado por las relaciones que se muestran en la Tabla 2.
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Tabla 2. Vectores de Stokes en la salida de la muestra de fibra

Retardador lineal

1
_ CoS2¢
Sout = cosysen2¢ (38)

—senysen2@

Retardador circular (derecha o izquierda)

1

_ cos(2¢ F 0)

Ut ™ 1sen(2¢ F 6)
0

(39)

Retardador eliptico

1 ]
c052<p(1 — 2sen?20sen? 6/2) — sen2<pcosZasen6I (40)
—cos2¢@sen2asend + sen2¢cosd |

[
|
Sout = |
|
|

cos2@sen4osen? 5/2 — sen2@cos2gsend

2.5 Retardador lineal

Al incrementar la birrefringencia lineal se modifican Unicamente las componentes S, y
S; de la Ec. (37), esto se debe al desplazamiento de fase y entre los modos de
polarizacion de la fibra. Estas componentes describen un circulo de radio (sen2¢), el
cual esta centrado en (5;,5,,53) = (cos2¢,0,0). En la figura 9, podemos apreciar un eje
de simetria que corresponde a los eigenmodos de polarizacion de un retardador lineal

(i.e. una linea recta que interseca a la esfera de Poincaré la cual cruza por el ecuador).
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Figura 9. Representacion gréafica de trayectorias circulares que describen la evolucion del estado
de polarizacién de un retardador lineal en la esfera de Poincaré.

2.6 Retardador circular

Al incrementar el retardo §, el vector de salida describira un circulo que coincidira con el
ecuador de la esfera de Poincaré (Figura 10). A partir de la Ec. (37) podemos observar
que (S;=0)y (S:?+ S,°=1) para cualquier valor de ¢, (i.e. este camino no depende
de la orientacién del estado de polarizacion lineal de entrada de la sefial con respecto a
la muestra). El eje de simetria de esta trayectoria cruza a través de los polos norte y sur

de la esfera.
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Figura 10. Representacién gréafica de la trayectoria que describe el estado de polarizacion de un
retardador circular en la esfera de Poincaré.

2.7 Retardador eliptico

Las trayectorias circulares mostradas en la figura 11, describen la evolucion del estado
de polarizacion de un retardador eliptico. EI angulo de inclinacion entre el eje de
simetria y el plano ecuatorial depende de la relacion de birrefringencia circular a lineal

de la muestra de fibra. La muestra de fibra esta alineada con el sistema de laboratorio.

La inclinaciéon del eje de simetria de estas trayectorias circulares solo depende del valor
de o (tano es la relacion de retardo lineal a circular). El radio de cada trayectoria circular
serd determinado por el angulo de azimutal de la polarizacion lineal de entrada
(Trevifio-Martinez et. al., 2005).



23

1]
05|
g 0
05
el ]
-
AT o T IR
LY s e e S
iimanaais” 05
s1
$2

Figura 11. Representacion gréfica de trayectorias circulares que describen la evolucion del estado
de polarizacion de un retardador eliptico en la esfera de Poincaré.



24

Capitulo 3 Polarimetria aplicada a la medida de la
actividad éptica

La actividad oOptica presente en las moléculas que cuentan con un centro quiral en su
estructura suele medirse usando un polariscopio nulo. En este capitulo, se presenta un
arreglo polarimétrico en el que se mide el estado polarizacion a la salida de la muestra y
se hace uso de la técnica de barrido espectral. Para la muestra liquida se usan dos

contenedores: una cubeta Optica y un tubo capilar.

También se discute la medida de la actividad Optica utilizando una cubeta Optica. En
particular, se muestra la influencia de una incidencia no normal sobre la transmitancia
de las componentes del vector de campo eléctrico. Para ello se usa la descripcion
utilizada para calcular los coeficientes de Fresnel, donde se considera que la onda
plana incidente tiene dos componentes: una con polarizacion TE y la otra con
polarizacion TM. De acuerdo con dicho modelo, la cantidad de luz reflejada (o la
cantidad de luz transmitida) depende de su estado de polarizacién (TE o TM). La
amplitud de las componentes se ve modificada de diferente manera por lo que la

orientacion de su resultante (angulo azimutal) se ve alterada.

Finalmente, se muestran los resultados de la caracterizacién de dos muestras quirales,
y se comparan los valores medidos para la actividad o6ptica, con los datos

proporcionados por el proveedor.

3.1 Arreglo polarimétrico

En la figura 12 se muestra el esquema de los dos arreglos 6pticos utilizados, los cuales
difieren en el depdsito que contiene el liquido quiral. El arreglo con la cubeta Optica
(Figura 12a), se asemeja al arreglo convencional, mientras que el arreglo con el
microtubo (Figura 12b), las dimensiones de este contenedor permiten tratarlo como una

fibra de nacleo liquido.
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Figura 12. Arreglo polarimétrico a) con cubeta 6ptica, b) con fibra de nacleo liquido.

La fuente de luz es un diodo laser Agilent 816402 Su salida esta conectada a un
aislador optico (para proteger al laser de reflexiones) y posteriormente a un controlador
de polarizacion (para definir un SOP inicial). Entre el aislador y el controlador hay un
empalme mecanico. La salida del controlador de polarizacion se conecta a un acoplador
(fibra-aire). A la salida de éste el haz de luz colimada tiene un didmetro aproximado de
2 mm. Este haz incide sobre un prisma polarizador montado en una base de rotacion
(Physik Instrumente, M-038, +0.12 segundos de arco) que esta colocado en una base
de translacion en el eje x (Physik Instrumente, M521, +1 um). Para el caso de la fibra
de nucleo liquido (figura 15b), sera necesario usar dos monturas mas que en el caso de
la cubeta, esto para acoplar la fibra hueca utilizando acopladores fibra-aire. La salida
del cuarto acoplador se conecta a un cable de fibra estandar que dirige la luz hacia el
acoplador de entrada del analizador de polarizacion (Agilent 8509), conectado a una
computadora. En ésta se registran los parametros de Stokes del haz, usados para

trazar la representacion grafica de la evolucion del estado de polarizacion.

Una vez que ha concluido la inicializacion de la fuente de luz laser, se activa el

controlador de las bases de desplazamiento y se inicia la aplicacion disefiada para
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controlar tanto las bases de desplazamiento como el analizador de polarizacion
(CBA.exe). La aplicacion CBA esta disefiada para controlar cada uno de los dispositivos
e instrumentos mencionados anteriormente en forma independiente o en conjunto.
(Beltran, 2007).

3.2 Medida de la rotacion especifica usando una cubeta 6ptica

Las moléculas quirales tienen un centro asimétrico que rota el estado de polarizacién de
la luz. A las sustancias que presentan esta propiedad se les llama sustancias
Opticamente activas. La medida en la que una sustancia gira el estado de polarizacion

de la luz incidente se puede utilizar para determinar:

a) Laidentidad de la sustancia.
b) La pureza del enantiomero de la sustancia.

c) La concentracién de una sustancia conocida en una solucion.

3.2.1 Metodologia estandar

La actividad Optica se mide utilizando un polarimetro nulo (Figura 13), que consiste en
una fuente de luz, un polarizador lineal, un tubo que contiene a la muestra, el analizador

y el detector.

Luz polarizada Luz polarizada Luz polarizada
arbitrariamente linealmente linealmente rotada
_ R At e EEE T -X- 2\
i !
Lampara de alta . _M_Ed'o ,de_ Analizador Detector
Polarizador actividad dptica

intensidad

Figura 13. Arreglo polimétrico para medir la actividad 6ptica en medios de volumen.



27

La luz ordinaria tiene ondas que estan orientadas en todas direcciones. Con el fin de
observar la rotacion, la luz que se transmite a través de la solucién debe estar
polarizada en un plano. La luz polarizada en un plano (linealmente polarizada) se
compone de ondas orientadas paralelamente a un plano definido por el polarizador
lineal de entrada en el arreglo polarimétrico. Cuando el haz de luz linealmente
polarizada pasa a través de la muestra, ésta rota el angulo azimutal del estado de
polarizaciéon. El haz emergente parece menos intenso para el ojo, porque el analizador
de polarizacion, cuyo eje estaba alineado con el del estado de polarizacion de entrada,
bloquea parte del haz. La cantidad de rotacion se cuantifica como el nimero de grados
gue el analizador debe ser girado para que la intensidad del haz emergente sea

maxima. Al reorientarlo de esta forma, parece que no hay atenuacion.

Cuando la rotacion se cuantifica usando un polarimetro, se le denomina rotacion
observada. Este valor depende de la longitud del trayecto (L, la distancia que viaja la luz
a través de una muestra) y de la concentracion c, (la cantidad de sustancia presente en
la muestra, que hace que gire el angulo azimutal del estado de polarizacién lineal
inicial) (Cox et. al., 2006). Cuando se eliminan estas contribuciones se obtiene un valor

estandar que permite la comparacion con otras moléculas, llamado rotacion especifica,

[al],

[a] = (C);'EL) (41)

donde: « es la rotacion Optica observada, c es la concentracion de solucion [g/ml]’ Les

la longitud del tubo [dm].
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3.3 Caracterizacion de una muestra isétropa

Utilizando la técnica de barrido espectral (ver figura 12a), especificamente para el caso
de la cubeta con liquido igualador de indice de refraccibn (muestra isotropa), se
esperaba que al ser éste un liquido is6tropo mantuviera la polarizacion lineal incidente,

es decir que la diferencia entre el angulo azimutal de entrada y el de salida fuera cero.

En la figura 14a, se muestra la trayectoria de la evolucidén del estado de polarizacion
obtenida realizando un barrido espectral de 1520 —1570nm. Los estados de
polarizacion de salida se representaron en la esfera de Poincaré usando los parametros
de Stokes medidos.

Despreciando la atenuacion (el grueso de la muestra es de 1 cm) se esperaria que este
material no modifique el estado de polarizacion de la luz; i.e. la trayectoria sobre la
esfera de Poincaré debe ser un punto. Se puede apreciar que para una sefal de
entrada linealmente polarizada el resultado obtenido indica la presencia de una
birrefringencia circular; ya que la trayectoria es paralela al ecuador de la esfera y los
eigenmodos de polarizacion coinciden con los polos norte y sur (i.e. el eje de simetria
de las trayectorias atraviesa ambos polos en la esfera de Poincaré). (Tentori et. al.,
2008).

Ya que el resultado no corresponde al esperado, se procedié a analizar la contribuciéon
de la cubeta sin ningun liquido. Y de nuevo los resultados indicaron la presencia de una

birrefringencia circular (observe figura 14b).



a) Barrido espectral de cubeta con liquido isétropo

0.5

Valores
——S11,512,S13 Azi=0
— 821,522,523 Azi=10
— 531,532,533 Azi=20
— 541,542,543 Azi=30
—S51,552,S53 Azi=40
—S61,562,S63 Azi=50
—S71,572,S73 Azi=60
— 581,582,583 Azi=70
— 591,592,593 Azi=80
—S5101,5102,5103 Azi=90
—S111,S112,S113 Azi=100
—S121,5122,S123 Azi=110

S131,S132,5133 Azi=120
—S141,5142,S143 Azi=130
—S151,S152,S153 Azi=140
—S161,5162,S163 Azi=150
—S171,5172,S173 Azi=160
—S181,S182,S183 Azi=170

S$191,5192,S193 Azi=180

Valores
——811,S12,513 Azi=0
—821,522,523 Azi=10
—831,S32,S33 Azi=20
—— 841,542,543 Azi=30
— 851,552,553 Azi=40
—S61,S62,S63 Azi=50
—S71,S72,S73 Azi=60
—S81,S82,S83 Azi=70
—891,592,S93 Azi=80
—5101,5102,5103 Azi=90
—S111,S112,S113 Azi=100
—8121,S122,S123 Azi=110

S131,5132,5133 Azi=120
—S5141,S142,S143 Azi=130
—8151,5152,S153 Azi=140
—S161,5162,S163 Azi=150
—S171,S172,S173 Azi=160
~—5181,5182,5183 Azi=170

S191,5192,5193 Azi=180
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Figura 14. Trayectorias de la evolucion del estado de polarizacion obtenido usando el método de
barrido espectral con cubetas de caras planas representadas en la esfera de Poincaré. a) Con

liquido de inmersion. b) Con aire (sin liquido).
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3.3.1 Fuentes de error

Sabemos que para una onda monocromatica plana que incide sobre una superficie
plana que separa a dos medios isotropos, habrd una onda reflejada y una transmitida,
dadas por las siguientes expresiones:

E; = Ecos(k-r — w;t), Onda incidente (42.a)
E, = E'cos(k' - r — w,t), Onda reflejada (42.b)
E, = E'"cos(k" - r — w;t) Onda transmitida (42.c)

Estas tres expresiones son iguales en la frontera, lo que implica que los tres vectores de
onda k, K’ y kK” son coplanares. En la figura 17, se muestran los angulos entre la
frontera y la normal (eje y). Los vectores de onda estan asociados a las direcciones con

angulos 6,60’y ¢. Considerando que no hay pérdidas:
ksen 6 = k'senf’' = k''sen¢. (43)

Como los vectores de onda k y k” tienen la misma magnitud (k = k'), se satisface la

primera ley de reflexion:
0=20" (44)

Tomando en cuenta la razén de las constantes de propagacion de la onda trasmitida y

la onda incidente:

K' w/u”" c/u" ny, (45)

)

k w/u c/u mn

donde n; y n, son los indices de refraccion de los dos medios, y n es el indice de
refraccién relativo. De la Ec. (42), podemos decir que la segunda parte es semejante a

la ley de Snell de la refraccion (aunque este medio no es isétropo),
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senf _ (46)
seng -

Aplicando las condiciones de frontera antes mencionadas, en las cuales se requiere
gue las componentes tangenciales del campo eléctrico y magnético sean continuas al

cruzar la frontera en cualquier punto, se obtienen dos casos:
a) Polarizacion TE

Suponiendo que E sea perpendicular al plano de incidencia y que H sea paralela a él,

tenemos:

E=E+E", (47)
—Hcos6 + H'cosf = —H''cos¢. (48)

Utilizando el hecho de que las amplitudes de los campos H,H’ y H” son proporcionales

a kE,K’'E’y k”E”, podemos reescribir (48) en términos del campo eléctrico:
—kEcosO + k'E'cos® = —k''E" cos¢. (49)

El coeficiente de transmision queda definido por la razén de las amplitudes:
t, = [%] (Coeficiente de Fresnel). (50)
Tomando en cuenta el conjunto de ecuaciones (47 y 48) y la relacidon expresada en la

Ec. (44), obtenemos la razén de la amplitud transmitida entre la amplitud incidente:

, _ 2cosb —cosp. (51)
L7 sin(0+¢)

utilizando la ley de Snell, la Ec. (50) puede expresarse en términos del angulo de

incidencia:
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_ 2cosf (52)
cosf + Vn? — sen26

t

b) Polarizacion TM

Suponiendo que E sea paralelo al plano de incidencia y que H sea perpendicular a él:

H-H =H", (53.a)
kE — k'E' = K"E", (53.b)
Ecos6 + E'cosf = E"cos. (53.0)

El coeficiente de transmision queda definido por la razén de las amplitudes:
t = [%] (Coeficiente de fresnel). (54)

Tomando en cuenta el conjunto de ecuaciones (52) y la relacion expresada en la Ec.

(44), obtenemos la razon de la amplitud transmitida entre la amplitud incidente:

- 2cosfseng (55)
1™ sen(6 + ¢)cos(6 — @)’

Reescribiendo (54) en términos del angulo de incidencia, obtenemos:

2cos6 (56)
ncosO + %\/nz — sen?6

by =

En la figura 15a, se considera un estado de polarizacion lineal, de angulo azimutal ¢.
Descomponemos el estado de polarizacion de la onda incidente en sus componentes E

y B; se puede apreciar como se forma un angulo ¢ (dngulo azimutal del estado de
polarizacion de entrada) entre el eje del prisma polarizador y el eje x del sistema de

referencia del laboratorio.
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Plano de incidencia

Prisma polarizador

Cara de entrada de la cubeta
Plano de incidencia

Prisma polarizador

Cara de entrada de la cubeta

Figura 15. a) Polarizaciéon TE. b) Polarizacién TM, a incidencia oblicua.

En el caso de incidencia normal 8 = ¢ = 0 (figura 16), por lo que las expresiones de las

amplitudes de transmisién para ambos casos se igualan a:

2 (57)
n+1

tJ_=t||=
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Plano de incidencia

a)
E
k
H X
g
Prisma polarizador Cara de entrada de la cubeta
Plano de incidencia
b)
H
k
E x
g
Prisma polarizador Cara de entrada de la cubeta

Figura 16. a) Polarizacion TM. b) Polarizacion TE, aincidencia normal.

De acuerdo con las expresiones obtenidas delos desarrollos anteriores, es posible
concluir que las amplitudes para cada coeficiente (TE y TM) a diferentes angulos de
incidencia toman valores distintos (observe figura 17).

caseng _ (58)

Por lo tanto, el &ngulo azimutal de salida queda definido por:
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M) (59)

!
= arctan (
¢ €1COSQ

0.801
—_—TM

0.8 —TE

0.799

0.798

0.797

E"/E (u.a.)

0.79%
0.795

0.794
0 2 - 6 8 10 12

Angulo de incidencia (°)

Figura 17. Variacién de E”/E con respecto al angulo de incidencia, calculado a partir de la teoria
anterior (Ecs. 52 y 56).

Cuando la incidencia no es normal, una de las componentes del vector de campo
eléctrico tiene polarizacion TE y la otra TM. Ya que de acuerdo a las ecuaciones (52) y
(56) la cantidad de luz transmitida (y por tanto también la cantidad de luz reflejada)
depende de su estado de polarizacion, esto provoca que la amplitud de las
componentes se vea modificada de diferente manera por lo que la orientacion de su

resultante (angulo azimutal) se ve alterada. Esto se puede apreciar en la figura 18.
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Cpseng

¢ — Angulo azimutal de entrada
@' = Angulo azimutal de salida

Figura 18. Cambio del SOP de salida para incidencias fuera de la normal (6#0).

La variacion del angulo azimutal de salida ¢’ depende del valor del angulo de incidencia
(oblicua con respecto al eje 6ptico del arreglo polarimétrico). Numéricamente se calculd
el &ngulo azimutal de salida para las primeras dos interacciones con caras planas de la
cubeta con angulos de incidencia pequefios de 0 a 10° y se obtuvo que para un angulo
azimutal de entrada de 40° en angulo azimutal a la salida variaba aproximadamente dos

grados (véase figura 19)

424

423 Tm—

42.2 \

42.1 \

41.9 \

41.8 \

417 \

41.6

Angulo Azimutal de Salida (°)
S

0 2 4 6 8 10 12
Angulo de incidencia (°)

Figura 19. Angulo azimutal vs angulo de incidencia para las primeras dos transmisiones (placa de
entrada de la cubeta 6ptica).
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Debido a la informacion obtenida por medio de la técnica de barrido espectral aplicada
a la muestra con liquido is6tropo no coincidia con lo esperado (figura 14). Se
implementd un interferéometro de Jamin (figura 20), para verificar que ambas caras de la

cubeta oOptica implementada fueran completamente planas.

En la figura 21 se muestran las franjas obtenidas por las reflexiones entre la cara de
entrada y la cara de salida de la cubeta, usando el interferémetro Jamin; mientras que
en la figura 22 se muestran las obtenidas por una sola cara. Por medio de la Ec. (60), a
partir del espaciamiento entre las franjas de interferencia es posible calcular el valor del
angulo (¢) entre las caras de la cubeta. Lo que da una contribucion mas al cambio en el
angulo azimutal de salida (¢'). La componente en el eje vertical no se altera, mientras

gue la componente en el eje horizontal cambia en un factor de cos ¢.

Pinhole
<) N\
Ldser Lente
Colimadora Cubeta

Pantalla

Figura 20. Diagrama esquemaético de un interferémetro de Jamin.

Figura 21. Franjas obtenidas por reflexibn en la cubeta 6ptica (ambas caras) al incidir luz
monocromatica a una longitud de onda de 632.8 nm.
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tan ¢ = mA/L (60)
donde:

m — nuamero de franjas, A — Longitud de onda de la fuente,

L - distancia entre la primera y la GUltima franja.

La ecuacion 60 viene del diagrama de la figura 23. Las franjas de interferencia indican
el cambio en la distancia vertical. L es la distancia entre el primero y el Gltimo minimo de

interferencia (medidos en direccion perpendicular a las franjas).

Figura 22. Franjas obtenidas por reflexién en una sola cara de la cubeta éptica utilizando luz
monocromatica a una longitud de onda de 632.8 nm.

my
P L

<

Figura 23. Diagrama que define el angulo de inclinacién de la segunda cara a partir del
espaciamiento entre las franjas de interferencia.
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En el experimento se utilizé luz monocromatica entregada por un laser de He-Ne
(632.8 nm), por lo que el angulo de inclinacién de la segunda placa es ¢~ 2.1x107% °
aproximadamente. Debido a que este angulo (¢) es tan pequefio la contribucién es
considerada despreciable y podriamos decir que ambas caras de la cubeta son

paralelas.

3.4 Correccion debida a la inclinacion de la cubeta éptica

Cubeta + Liquido de inmersion (Isotrépo)
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Figura 24. Diferencia entre angulo azimutal de entrada y de salida para la cubeta con liquido de
inmersion.

Diferencia entre Azi de entrada y Azi de salida (°)
o

Tomando en cuenta que la cubeta introdujo una falta de alineacion con el eje éptico del
arreglo polarimérico, en las figuras 24 y 25, es posible ver de manera mas clara la
diferencia entre el angulo azimutal de salida con respecto al de entrada, se aprecia
como el liquido isétropo, cumpliria con lo esperado para todas las longitudes de onda, si

la contribucion de la cubeta es de 8°.
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Cubeta + Aire
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Figura 25. Diferencia entre d&ngulo azimutal de entrada y de salida para la cubeta sin ningan

Diferencia entre Azi de entrada y Azi de salida (°)

liquido.

3.5 Caracterizacion de muestras quirales

Para esta caracterizacion se utilizd limonene, este es una sustancia natural que se
extrae del aceite de las cascaras de los citricos. Pertenece al grupo de los terpenos, en
concreto al de los limonoides, que constituyen una de las mas amplias clases de
alimentos funcionales y fitonutrientes, usados como antioxidantes. Posee un centro
quiral, concretamente un carbono asimétrico. Por lo tanto existen dos isomeros 6pticos:

el (R)-limonene y el (S)-limonene.

Para el caso de la cubeta con (R)-limonene, se espera que al ser éste un liquido que
presenta el fendbmeno de actividad optica, rote el estado de polarizacion de manera

dextrogira (ie. en el sentido de las manecillas del reloj.).

En la figura 26, se aprecian las trayectorias que describen la evolucion del estado de
polarizacién representado en la esfera de Poincaré por medio un barrido espectral
utilizando cubetas de caras planas (figura 12a), como las trayectorias coinciden con el

circulo del ecuador por lo que se deduce que presenta una birrefringencia circular.
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Barrido espectral de cubeta con limonene

Valores
—811,S12,513 Azi=0
— 821,522,523 Azi=10
— 831,532,533 Azi=20
541,542,543 Azi=30
— 851,552,553 Azi=40
— 561,562,563 Azi=50
— 871,572,573 Azi=60
~— 581,582,583 Azi=70
— 591,592,593 Azi=80
—8101,5102,5103 Azi=90
—S111,5112,5113 Azi=100
—5121,5122,5123 Azi=110

S131,5132,5133 Azi=120
—S141,5142,5143 Azi=130
—S5151,5152,5153 Azi=140
—5161,5162,5163 Azi=150
—S5171,5172,5173 Azi=160
—5181,5182,5183 Azi=170

S$191,5192,5193 Azi=180

Figura 26. Trayectoria de la evolucion del estado de polarizacion obtenido usando el método de
barrido espectral con cubetas de caras planas con (R)-limonene.

Por medio de la figura 27, podemos corroborar que la diferencia entre el angulo
azimutal de salida con respecto al de entrada es de (~12°) y despreciando la
contribucion de la cubeta, tenemos que el (R)-limonene esta introduciendo una rotacion
de ~4°, este giro se considera positivo (ie. dextrogiro) de acuerdo con un sistema de

derecha.
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Cubeta + (R)-Limonene
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Figura 27. Diferencia entre dngulo azimutal de entrada y de salida para la cubeta con (R)-limonene.

También se hicieron mediciones con otro liquido quiral (con la finalidad de tener otro
punto de comparacion), el 3,7-Dimethyl-1,6-octadien-3-yl acetate, también conocido
como acetato de linalilo. Es una forma natural fitoquimica que se encuentra en muchas
flores. Es uno de los principales componentes de los aceites esenciales® de bergamota

y lavanda. (Chemistry, 2013).

El acetato de linalilo sintético se utiliza a veces como un adulterante en aceites

esenciales para hacerlos mas comerciales.

Quimicamente, es el acetato de éster de linalool, y los dos a menudo se
producen en conjunto. Por lo tanto existen dos isomeros opticos: el (R)-linalool y el (S)-

linalool.

Para el caso de la cubeta con (S)-linalool (3,7-Dimethyl-1,6-octadien-3-yl
acetate), se espera que al ser éste un liquido que presenta el fenémeno de actividad
Optica, rote el estado de polarizacion de manera levégira (ie. en sentido contrario al de

las manecillas del reloj.).

! Un aceite esencial es un conjunto de compuestos organicos volatiles (en su mayoria productos
olorosos) obtenidos de una planta.
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Barrido espectral de cubeta con (S) - Linalool

Valores
—S11,512,S513 Azi=0
—S821,522,S23 Azi=10
—S831,532,S33 Azi=20
— 541,542,543 Azi=30
— 851,552,553 Azi=40
— 561,562,563 Azi=50
— 871,572,573 Azi=60
— 581,582,583 Azi=70
— 591,592,593 Azi=80
—-5101,5102,5103 Azi=90
—S111,5112,5113 Azi=100
—S121,5122,5123 Azi=110

S131,5132,S133 Azi=120
—S141,5142,5143 Azi=130
—S151,5152,5153 Azi=140
—5161,5162,5163 Azi=150
—S171,5172,5173 Azi=160
—5181,5182,5183 Azi=170

S191,5192,5193 Azi=180

Figura 28. Trayectoria de la evolucion del estado de polarizacion obtenido usando el método de
barrido espectral con cubetas de caras planas con (S)-Linalool.

En la figura 28, se observan las trayectorias que describen la evolucion del estado de
polarizacion representado en la esfera de Poincaré por medio un barrido espectral
utilizando cubetas de caras planas (figura 12a) con (S)-Linalool, se aprecia una
birrefringencia circular al igual que en el caso del (R)-Limonene. Por medio de la figura
29, podemos corroborar que la diferencia entre el angulo azimutal de salida con
respecto al de entrada es de (~7°) y despreciando la contribucién de la cubeta,
tenemos que el (S)-linalool estd introduciendo una rotacion de ~1° este giro se
considera negativo (ie. levogiro) ya que retrasa al angulo azimutal introducido de

acuerdo con un sistema de derecha.
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Cubeta + (S) - Linalool
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Figura 29. Diferencia entre angulo azimutal de entrada y de salida para la cubeta con (S)-Linalool.

De acuerdo con hoja de especificaciones de los liquidos quirales utilizados para el caso
del (R)-limonene se tiene una actividad Optica [alp = +115.5°+1° para una
concentracion del 10% en etanol, (el sufijo D indica que esta medida corresponde a una
longitud de onda de la linea D de la lampara de sodio, 589 nm). Mientras que para (S)-
Linalool su actividad Optica es [a]p =—18°+3°. Debido a que en el laboratorio
trabajamos con luz infrarroja (1550 nm), es necesario saber cuanto rota cada liquido a
esta longitud de onda. Asi como el indice de refraccién de una sustancia depende de la
longitud de onda, también la rotacion Optica. A esta dependencia de la rotacion dptica
con respecto a la longitud de onda se le denomina dispersion Optica rotatoria (por sus
siglas en inglés, Optical Rotatory Dispersion “ORD”). Ya alrededor de 1900 Drude
sugirié una ecuacion para describir ORD normal. Cada transicion electrénica contribuye

con un término de la ecuacién (Barron, 2004):

K;
[O(]X = Z A2 — )2’ (61)

donde A; es la longitud de onda de la transicion electrénica de orden i (maxima
absorcion) y K; es una constante que es proporcional al dicroismo circular de la i-ésima

transicion.
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Sin embargo se ha observado que varios espectros de ORD de sustancias en el visible

obedecen a la ecuacion simplificada de Drude:

A (62)

VY

[adx
donde A y A, son constantes empiricas. Por tanto:
[a]pA? = AZ[a], + A. (63)
Para el caso del (R)-Limonene, despejando A de la Ec. (62), obtenemos que:
A=219x10"10m,

Sustituyendo valores en la Ec. (63), tenemos que la rotacion especifica para el (R)-

Limonene en el infrarrojo (A = 1550 nm) es de [a];ssonm = 97.84°.
Para el caso del (S)-Linalool, despejando A de la Ec. (62), obtenemos que:
A= -342X10"11m.

Sustituyendo valores en la Ec. (63), tenemos que la rotacion especifica para el (S)-
Linalool en el infrarrojo (A = 1550 nm) es de [a];550nm = —15.07°.

Con estos valores como puntos de referencia, se procede a calcular la rotacion

especifica obtenida por el método experimental, utilizando la ec. (41):

Para el caso con (R)-Limonene:

__a _ 4° — ofYd -1 -1
la] = ©W® ~ (8429/,)0.05am) 95.01 ( /ml) (dm)™,
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Para el caso con (S)-Linalool:

-1

__* _ -1° — of9 -1
[a] = ©W  (9959/,,,)(0.05dm) 20.10 ( /ml) (dm)™,

A partir de la comparacion entre los valores obtenidos experimentalmente y los

establecidos en la hoja de datos, concluimos que el arreglo experimental de la figura

12a y la metodologia utilizada permiten la medicion de la actividad Optica de muestras

liquidas.
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Capitulo 4 Evaluacion de la birrefringencia de fibras
de nucleo liquido isétropo

Para que exista transmision en una fibra optica es necesario cumplir con el principio de
reflexion interna total, pero para el caso en el que se tiene un nucleo liquido, las
condiciones cambian. En este capitulo se muestra el proceso de llenado de la fibra
hueca, el control implementado para contrarrestar las fuentes externas de ruido que
afectan la medicién (temperatura y vibraciones), y se expone el resultado de la

evaluacion de la birrefringencia de una muestra con un nucleo liquido isétropo.

4.1 Guiado de la luz por medio de reflexion interna total

La operacion de la fibra Optica se basa en el principio de reflexion interna total. La
Figura 30 muestra este principio. Ocurre cuando una onda que se propaga por un
medio (indice de refraccion n,) incide sobre la frontera de otro medio (indice de
refraccién n,) a un angulo, que medido con respecto a la normal a la superficie, resulta
mayor que el &ngulo critico.? Cuando la onda cruza la frontera entre dos materiales con
indices de refraccion diferentes es parcialmente refractada en la superficie limite, y
parcialmente reflejada [Fig.30.a)]. Si el angulo de incidencia es igual al angulo critico, la
luz se desplaza a lo largo de la frontera [Fig. 30.b)]. Cuando el angulo de incidencia es
mayor que el angulo critico (es decir, la direccion de propagacion se encuentra mas
cerca de ser paralela a la frontera), la luz experimenta reflexion interna total [Fig. 30.c)].
En una fibra éptica, la condicion de indices que debe cumplirse para tener reflexion
interna total es (n, > n,), y la diferencia entre los indices de refraccion del nucleo y la

cubierta es aproximadamente An > 0.01.

6<o, 0=0, 0>0,
o | 0 I 1
o (7] (7]
n; I ,N R nl\/iy
nz nz = 90° nz :
a) Angulo de incidencia  b) Angulo critico ¢) Reflexion total

Figura 30. Esquema representativo del principio de reflexién interna total.

2 El angulo critico es el angulo de incidencia por encima del cual se produce la reflexion interna total.



El angulo critico esta dado por:

6, = arcsen (%) (64)

1
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En una fibra 6ptica, los rayos incidentes con angulos superiores al angulo de aceptacion

(6,) ingresan en la fibra, pero se guian sélo una distancia corta (Teich, 1991). Solo los

rayos que se encuentren dentro del cono de aceptacion seran guiados a través de la

fibra 6ptica, observe la figura 31. El parametro asociado al cono maximo de luz que se

guia por la fibra por reflexién interna total es la apertura numérica (NA). Este parametro

describe la capacidad de recoleccion de luz de la fibra, y esta dado por la siguiente

relacion (Espitia, 2007):

NA = n12 - nzz, (65)

Cono de Rayo no guiado Rayo guiado (ny >ny)

aceptacion \L > —

Figura 31. Diagrama del guiado de rayos dentro del cono de aceptacion de una fibra 6ptica.

Por lo tanto el angulo 8, que define el cono de aceptacién queda expresado por:

6, = arcsen(NA). (66)

4.2 Proceso de llenado del capilar

La capilaridad es una propiedad de los fluidos que depende de su tension superficial, la

cual, a su vez, depende de la cohesion del liquido y le confiere la capacidad de subir o

bajar por un tubo capilar, observe la figura 32 (Koshkin & Shirkévich, 1975)
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2

Figura 32. Diagrama que representa el llenado del microtubo por capilaridad.

Un liquido sube por un tubo capilar debido a que la fuerza intermolecular o cohesion
intermolecular entre sus moléculas es menor que la fuerza de adhesién del liquido con
el material del tubo (observe la figura 33a). El liquido sigue subiendo hasta que la
tension superficial es equilibrada por el peso del liquido que llena el tubo (observe la
figura 33b). Este es el caso del agua, y esta propiedad es la que regula parcialmente su

ascenso dentro de las plantas, sin gastar energia para vencer la gravedad.
Sin embargo, cuando la cohesion entre las moléculas de un liquido es mas potente que

la adhesion al capilar, como el caso del mercurio, la tension superficial hace que el

liguido descienda a un nivel inferior y su superficie es convexa (observe la figura 33c).

a) b) c)

Figura 33. Diagrama esquematico que representa los efectos de la capilaridad dependiendo de las
fuerzas de cohesiéon y adhesion.

Para conocer la altura a la que subira el liquido por el capilar, se hace uso de la Ley de
Jurin (Koshkin & Shirkévich, 1975):
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b 2ycos6 (67)
pgr
donde:
h — Altura de la columna liquida [m], g - Aceleraciéon de la gravedad [m/s?]
y = Tensién superficial [N/m], r = Radio del ntcleo [m],
p — Densidad del liquido [kg/m3] 6 — Angulo de contacto.

421 Verificacién de llenado del microtubo

El arreglo utilizado para verificar el llenado del microtubo con liquido is6tropo se
muestra en la figura 34a. Debido a la absorcién de la muestra se usé como fuente de
iluminacion un laser de argon, que tiene una potencia mayor. El haz de luz se acoplé a

la fibra con un microobjetivo.

En este arreglo se muestra a la fibra sobre una montura ajustable en (x,y,z) con un
microobjetivo de 10x. Se alined el microobjetivo y se modifico la distancia a lo largo del
eje z, hasta lograr un acoplamiento que permiti6 observar luz a la salida de la fibra.
Posteriormente, se verificO que el haz de luz emergente era luz guiada por reflexion
interna  total. Esto se llevd a cabo doblando el extremo de la fibra a 90°
aproximadamente. Si el microtubo se encuentra completamente lleno la luz se guiara
por reflexion interna total y se observard luz a la salida de la fibra (observe la figura
34b), de esta manera se estimara la longitud del microtubo que se encuentra llena de
liguido. De lo contrario si el microtubo no se llena totalmente, por el principio de

diferencias de indicies de refraccion la luz no se guiaré a lo largo del microtubo.
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Microobjetivo 10x

Laser Ar"
Fibra de nucleo liquido

y a) -I: '-‘:lllF

T Blqp

. L

Pantalla
X Laser Ar” . _
b) Fibra de nucleo liquido
INE [
Montura ajustable
(x.y.2) Pantalla =

Figura 34. a) Acoplamiento con el laser de argén. b) Verificacion de llenado por medio de reflexion
interna total (Vista superior).

4.3 Insercion de la muestra en el arreglo polarimétrico

Con el fin de asegurar un buen acoplamiento con la luz infrarroja se procedid a
empalmar conectores con fibra SMF-28 a los extremos del microtubo, la contribucién de
cambio del estado de polarizacion por un tramo recto corto (~15 cm) de fibra SMF-28,

puede considerarse despreciable, por lo que se consideré la mejor opcion.

Para llevar a cabo esto, se realizaron las siguientes actividades:

1. Se prepar6 un microtubo de 1.5 m, se cortaron los extremos, se desforré y se
aseguré que las caras del microtubo fueran planas, se dejé rellenar por
capilaridad.

2. Se acopl6 el haz de un laser He-Ne con el microtubo. Donde se vio la mancha
final se corto, para asegurar que ese tramo estuviera relleno.

3. Utilizando una empalmadora de la marca Fitel modelo S178, se empalmo el
microtubo relleno con un tramo corto de fibra 6ptica SMF-128 conectorizada, con
la finalidad de facilitar el acoplamiento de la luz infrarroja a través de los

conectores del tipo FC. Para esto se modificaron algunos parametros del
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programa ya definido para el empalme de fibras SM-SM. Se hicieron varias
pruebas hasta encontrar los valores de dichos parametros que permiten obtener
un empalme aceptable.

Al empalmar un extremo, se acopl6 el haz de un laser de He-Ne por medio de
una montura (x,y,z) y se observé un patron en forma de anillos a la salida de la
fibra.

Posteriormente se utilizd un diodo laser, sintonizado a 1550 nm, con una
potencia de 12 dBm (15.8 mW), e igualmente se midié su transmitancia usando
el analizador de espectro éptico y se obtuvieron —21 dBm (7.94 uW).

Una vez medida la transmitancia, se procedié6 a empalmar el otro extremo del
microtubo y se obtuvieron —46 dBm (2.5x1078 W).

Control de agentes externos (temperatura, ruidos y vibraciones)

Una vez empalmo el microtubo con los conectores se procedié a aislarla de agentes

externos como la temperatura, ruidos y vibraciones (obsérvese figura 35), para esto se

metié la muestra dentro de un tubo de CPVC, utilizando conectores de tipo “T”, coples

para

CPVC y pegamento, se recort6 de modo que empatara con la longitud de la

muestra; una vez realizado esto, se procedid a llenar el tubo con agua a temperatura

ambiente (~20°C). Se coloco la muestra aislada en el arreglo optico.

Agua

Entrada Salida
—> { --------------------------- B-—>

Figura 35. Fibra de nucleo liquido aislada contra agentes externos (temperatura, ruidos y
vibraciones) dentro de un tubo de CPVC.
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4.3.2 Efecto de latemperatura en los parametros de guiado

Con el fin de preservar el guiado, la fibra esta formada por un nucleo cilindrico rodeado
de una cubierta con un indice de refraccion menor. La diferencia entre los indices de
refraccion del nucleo y la cubierta es por lo general én = 0.01 (aproximacion de guiado
deébil). En este trabajo é6n ~ 0.05.

Debido a la simetria cilindrica de la fibra, la luz que incide sobre la cara de entrada y
satisface la condicion de angulo critico sobre la cara lateral, forma un cono llamado
cono de aceptancia, que muestra claramente que todos los rayos dentro de éste, seran

confinados con éxito dentro de la fibra.

Cabe sefialar que en un vidrio la disminucion del indice de refraccién asociado a un
cambio en la temperatura de un grado centigrado, cuando se tiene una temperatura
inicial alrededor de ~ 21°C, es aproximadamente de ~10° unidades de indice de
refraccién por grado Celsius (Jewell et. al., 1991); mientras que en un liquido el cambio
es mayor (4 x10*a 10 %) (Verkouteren and Leigh, 2000) (Thorméhlen et. al., 1985). En
la fibra 6ptica, cuando el ndcleo se ilumina, el liquido se calienta y su indice de
refraccién disminuye por lo que el cono de aceptancia se reduce y parte de la luz se
fuga. En nuestro caso este calentamiento lo produce la luz que viaja por la fibra de
microtubo de tal forma que las reflexiones no siguen un mismo camino (una misma
direccion de propagacion), debido a que la temperatura no esta distribuida
uniformemente a lo largo de fibra (Fig. 36). Esto ocasiona que el indice de refraccion
efectivo se modifique en forma continua, transformandose de acuerdo al tiempo en el

gue la muestra ha permanecido iluminada.

La birrefringencia (An) en una fibra optica se define en términos de los indices de

refraccion efectivos para los dos eigenmodos de polarizacion:

An = ng — ng, (68)

donde ng; y ny corresponden a los indices de refraccion para las polarizaciones

asociadas al eje lento y al eje rapido , respectivamente.
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ny

n;

Figura 36. Propagaciéon de rayos en una fibra Optica, afectada por variaciones en la temperatura
(rojo), sin afectaciones de temperatura (azul).

4.4  Caracterizacién de la birrefringencia de una fibra de nucleo
liquido isétropo

Para llevar a cabo la caracterizacion de la birrefringencia de una fibra de nucleo liquido
isotropo implementando la técnica de barrido espectral es necesario utilizar el arreglo
mostrado en la figura 12b, cuando se varia en forma continua el angulo azimutal del
estado de polarizacion lineal de entrada, haciendo girar el polarizador lineal, se
esperaba que al ser éste un liquido is6tropo mantuviera la polarizacion lineal incidente.
Pero esto no sucedio. En la figura 37 se aprecia como el estado de polarizacion no se
mantiene y la trayectoria generada al variar el SOP lineal de entrada desde 0 hasta
180° usando incrementos de 10°, no corresponde a un circulo mayor, debido a que la

ecuacion de transformacion es:

Eout = M(D)E;, (69)

donde la matriz de birrefringencia M(t) depende del tiempo. A cada instante de tiempo

gue se tomaban los parametros de stokes
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Figura 37. Trayectoria obtenida al realizar un barrido 360° del &ngulo azimutal de entrada en una
fibra con liquido is6tropo con polarizacién lineal de entrada, muestra (~12 cm).

Al iluminar la muestra por un periodo largo (~4 horas) antes de iniciar las mediciones
se obtuvieron mejores resultados cuando se varié el angulo azimutal del SOP lineal de
entrada (0 a 180°), como puede observarse en la figura 38. Experimentalmente se
observé que el SOP de salida era mas estable al sumergir la fibra en agua, de tal
manera que éste tendia a formar un circulo mayor. Sin embargo, se apreciaba que el
grado de polarizacion (por sus siglas en inglés DOP) variaba considerablemente con el
angulo azimutal de entrada, debido a la dependencia temporal de la matriz de

birrefringencia.

En general, el estado de polarizacion de salida no es predecible, varia con el tiempo.
Consideramos que este comportamiento se podria aprovechar para generar una

variacion azarosa del estado de polarizacion de la sefial.
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Figura 38. Trayectoria obtenida al realizar un barrido de 360° del &ngulo azimutal de entrada para
una fibra con liquido is6tropo con polarizacién lineal de entrada, muestra (~7 cm) sumergida en

agua.
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Capitulo 5 Caracterizacién de la birrefringencia de
fibras de nucleo liquido quiral

En este capitulo se muestra el resultado de la evaluacion de la birrefringencia de
muestras quirales, el control implementado para contrarrestar los ruidos externos que
afectan a la medicion (temperatura y vibraciones), y se hace una comparacion entre el

estado de polarizacion de salida del ambos liquidos quirales con el is6tropo.

5.1 (R)-Limonene

Para la fibra con (R)-Limonene en el nucleo, se esperaba que al poseer este liquido un
centro quiral, concretamente un carbono asimétrico, se presentaria un giro a la derecha

debido a que este estereoisOmero presenta esta caracteristica.

Power -44 56dBm
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-4.92|-0.51(-0.88 | 0.00
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Figura 39. Trayectoria obtenida al realizar un barrido de 360° del &ngulo azimutal de entrada para
una fibra con (R)-Limonene con polarizacion lineal de entrada, muestra (~12 cm).

Se implementé el arreglo de la figura 12b, se vario en forma continua el angulo azimutal
del estado de polarizacion lineal de entrada, midiendo el estado de polarizacion de
salida y se obtuvo que éste no coincidia con el de un circulo mayor como puede verse

en la figura 39. Mientras se realizaban las mediciones era posible apreciar como el
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estado de polarizacion no se mantenia estable en ninglin momento, en este caso los

cambios se debian a la temperatura tanto del exterior como la de su nucleo.
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Figura 40. Trayectoria obtenida al realizar un barrido de 360° del &ngulo azimutal de entrada para
una fibra con (R)-Limonene con polarizacién lineal de entrada, muestra (~7 cm) expuesta a la luz
laser por ~4 horas.

Se realizaron pruebas reduciendo la longitud de la muestra, pensando que la luz
recorreria una menor distancia y a su vez se estabilizaria la temperatura del ndcleo con
mayor rapidez (Zografopoulos and Kriezis, 2006), lo que aporté una pequefia mejora en
cuanto a la trayectoria del estado de polarizacion de salida. Sin embargo el estado de
polarizacion seguia inestable. Sélo hasta que la muestra quedd expuesta a la luz laser
por un lapso de 4 horas aproximadamente, sin perturbaciones de temperatura del
exterior (las mediciones se realizaron a media noche, ~20°C) y evitando las
vibraciones, se procedié a medir el SOP de salida y al hacer el barrido se vio como la
trayectoria tenia menos variaciones (Figura 40). Para repetir estas condiciones
nuevamente, fue necesario aislar la muestra, tal como se hizo con el liquido isétropo. La
muestra corta con (R)-limonene se colocoé dentro de una camara de agua como se

representa en la figura 35.
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Al sumergir el microtubo con (R)-Limonene en agua, el estado de polarizacion tardaba
muy poco tiempo en estabilizarse, se cree que éste se estabilizaba hasta que el agua
gue se encontraba en el interior del tubo de CPVC se dejaba de mover. Bajo estas
condiciones era posible llevar a cabo la medicion del SOP de salida, obteniéndose

trayectorias mas definidas, como la que se observa en la figura 41.
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Figura 41. Trayectoria obtenida al realizar un barrido de 360° del &ngulo azimutal de entrada para
una fibra con (R)-Limonene con polarizacion lineal de entrada, muestra (~7 cm) sumergida en
agua.

o= |2 e

5.2 (S)-Linalool

Se implement6 el arreglo de la figura 12b, se varié en forma continua el angulo azimutal
del estado de polarizacién lineal de entrada, midiendo el estado de polarizacion de
salida. Al realizar las mediciones con la muestra de fibra con (S)-linalool, el estado de
polarizacion de salida se comportaba de manera similar que con el limonene (no se
estabilizaba), con esto era imposible evaluar la actividad 6ptica del liquido (véase figura
42). De igual forma se construyé una nueva muestra con una longitud menor (~7cm) y
se protegid contra agentes externos (temperatura y vibraciones) implementando el
arreglo experimental de la figura 35. A diferencia del limonene, este liquido se
estabilizaba mas rapido (~15 segundos, atribuimos esto a que este liquido es

visualmente mas viscoso que el limonene).
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Figura 42. Trayectoria obtenida al realizar un barrido 360° del angulo azimutal de entrada en una
fibra con (S)-Linalool con polarizacion lineal de entrada, muestra (~12 cm).

Al sumergir la fibra con (S)-Linalool y variar el &ngulo azimutal de entrada por medio del

polarizador, se obtuvo que la trayectoria que describe al estado de polarizacion de

salida tendia a formar un circulo (mal definido), sin embargo este no se formé del todo

(Figura 43).
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Figura 43. Trayectoria obtenida al realizar un barrido 360° del &ngulo azimutal de entrada en una
fibra con (S)-Linalool con polarizacién lineal de entrada, muestra (~7 cm) sumergida en agua.



61

5.3 Discusion

Del experimento implementando el microtubo (figura 12b) es preciso mencionar que los
resultados experimentales indican que para longitudes cortas de muestras (de nucleo
liquido quiral e is6tropa) las trayectorias del estado de polarizacién de salida mejoraron
(asemejandose a circulos perfectos). Estos resultados se atribuyen a que la distancia
gue recorre la luz en el liquido es menor. En este caso el numero de reflexiones es
menor, y la temperatura tiende a estabilizarse a lo largo de la muestra con mayor
rapidez. También contribuye a esta respuesta el aislamiento de la muestra utilizando
una camara de agua para estabilizar la temperatura y amortiguar las vibraciones
mecanicas y/o acusticas que pudieran transmitirse por el aire. Cabe sefialar que Cox et
al. 2006, midieron la rotacion éptica de una fibra HC-MOF (hollow core - multimode
optical fiber) rellena con un liquido quiral, usando un polarimetro nulo con una fuente de
luz a 589nm y observaron una rotacion de 26.5° con un margen de error de +3° para
una fibra con una longitud de 5cm. Estos autores contrastaron sus resultados con el
método tradicional de una cubeta Optica, obtuvieron una rotacion de ~23°. Para
justificar la diferencia propusieron que la fibra podria ser birrefringente o que tal vez
estuviera torcida. Trataron, sin éxito, de evaluar la birrefringencia de la fibra sin el
liguido quiral, finalmente propusieron, para un trabajo futuro, repetir el experimento
usando una fibra monomodo. No mencionan si se presentaron anomalias causadas por
la temperatura o alguno otro factor externo, o si controlaron algun factor externo
(temperatura, vibraciones acusticas o mecanicas). De acuerdo con su método, la
medida de la rotacion oOptica fue obtenida de manera manual (rotando el analizador) y

mediante observacion visual, lo que ocasion6 un incremento en el margen de error.

En este estudio, al comparar las trayectorias del SOP de salida de los liquidos
quirales con la del liquido isétropo es posible apreciar que para ambos tipos, el estado
de polarizacién de salida no es predecible, ya que varia con el tiempo. Sin embargo, es
posible obtener informacién de un solo circulo mayor. Esto tal vez no podria darnos una
medida precisa del numero de grados rotados, como se ha reportado en la literatura
(Cox et. al., 2006) (Poladian, 2011) (Zografopoulos and Kriezis, 2006) pero si el sentido

hacia donde esta girando la luz. Este resultado es util ya que en la préactica, lo
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importante para los laboratorios es establecer si el material es dextrégiro o levogiro,
debido a que en la industria farmacéutica, la elaboracién de los medicamentos se basa
en moléculas quirales, ya que un enantidmero puede tener un efecto benéfico en el
organismo y por o contrario, la otra forma enantiomérica puede ser dafiina o

simplemente no causar efecto alguno.
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Conclusiones

En lo que respecta a la investigacion de este trabajo, de los objetivos propuestos y los

experimentos realizados se llego a las siguientes conclusiones:

1. Se desarroll6 la metodologia para rellenar un capilar de vidrio de silice (diAmetro
interno de 8 um y un diametro externo de 148 um) con substancias Opticamente

activas para que en conjunto funciona como una fibra 6ptica monomodo.

2. Se evalud la quiralidad del (R)-Limonene y (S)-Linalool por medio de una cubeta
Optica y se realizo el célculo de la rotacion Optica para una longitud de onda de
1550 nm debido a que no se encontraban registros en esta longitud de onda del
espectro optico y se verificd la calidad de estas medidas utilizando un liquido

isétropo.

3. Se demostré matemética y numéricamente que la influencia de una incidencia no
normal sobre la transmitancia de las componentes del vector de campo eléctrico,
produce un cambio en el angulo azimutal del haz emergente. Para ello se usoé la

descripcion utilizada para calcular los coeficientes de Fresnel.

4. Se obtuvo que tanto para muestras de fibra con liquido is6tropo y quiral, el
estado de polarizacion de salida no es predecible, debido a que el calentamiento
inducido por la luz hace que su birrefringencia sea funcién del tiempo. Sin
embargo, debe ser posible definir el giro (dextro o levo) del estereoisémero
medido.

5. Los resultados parciales de esta tesis fueron aceptados
para su publicacion en LVII Congreso Nacional de la Sociedad Mexicana de
Fisica y el XXIX Encuentro Nacional de Divulgacién Cientifica, con el trabajo

titulado “Cambio aparente en el angulo azimutal debido a una incidencia no
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normal” y en Latin America Optics & Photonics Conference (LAOP 2014)
auspiciada por la Optical Society (OSA), con el trabajo titulado “Polarization

performance of a liquid core fiber”.
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Anexo

Diodo Laser Fabry Perot de 1475nm, Anritsu modelo AF4B112AA75L

La potencia que entrega el diodo laser sintonizable utilizado en el arreglo mostrado en
la figura 12, es inferior a —6 dfm (0.251 mW), por lo que para trabajar con las
muestras con nucleo quiral que presentan una absorcién considerablemente
mayor a la de las fibras monomodo estandar, se usé un dispositivo laser de la
marca ANRITSU, centrado en 1475 nm (+15nm), que entrega una potencia
> 3 mlV. Este dispositivo se encuentra integrado en un paquete de tipo mariposa
que cuenta con un diodo laser, un fotodiodo monitor, un termistor y un TEC

(Thermoelectric Cooler). Observe la figura 44.
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Figura 44. a) Forma fisica del dispositivo laser. b) Estructura interna.

Este dispositivo laser utiliza un termistor cuya resistencia es de 10k a una
temperatura de operacion de 25°C. Cuenta con un ancho espectral tipico de 4 nm. Su
potencia de emision es de 120 mW para 500 mA de corriente; la corriente de umbral es
de 25mA; su temperatura de operacion (—20a 75)°C. Para que el TEC lleve al
dispositivo a la temperatura de operacion, es necesario introducir las constantes con
los valores C; =1.1106, C, = 2.326 y C; = 1.153, directamente al controlador, cuando

el termistor de 10 k2 que opera a 25°C.
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En la tabla 3, se muestra el patillaje para llevar a cabo la conexion con la base del
controlador.

Tomando en cuenta los parametros y condiciones de operacion del dispositivo, se
procedié a caracterizar la emision del diodo laser inyectando corriente en un rango 0 a
385 mA (méximo real del controlador) con incrementos de 5 mA. La figura 45, muestra

la curva caracteristica de potencia de emision laser contra corriente suministrada.

Tabla 3. Configuracion de los pines del integrado en la base del controlador.

Pin Descripcién
1 TEC (+)
2 Anodo fotodiodo monitor
3  Catodo fotodiodo monitor
4 Termistor
5 N/C
6 N/C
7 N/C
8 N/C
9 N/C
10 Anodo diodo laser
11 Cétodo diodo laser
12 N/C
13 Tierra fisica
14 TEC ()
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Figura 45. Cambio de la potencia de salida del diodo laser de 1475nm @ 25°C, al variar la corriente
de alimentacion.



