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Metrologia de Refraccion

La refractometria se basa en
la medicién del indice de refrac-
cion de sustancias liquidas o soli-
das; se utiliza en determinaciones
cudlitativas para la identificacion
de compuestos, o bien cuantitati-
vas para conocer la concentra-
cion.

El instrumento utilizado en
esta técnica es el refractémetro,
que puede ser de diferente fipo
segun el uso y el método de me-
dicion, existen en el mercado
una gran variedad de marcas y
modelos.

Actualmente se tiene una aplicacion importante de la refrac-
tometria en pruebas de control de calidad de jarabes, jugos, acei-
tes, vidrio, hidrocarburos aromdaticos entre otros, asi como en las
dreas de investigacion y desarrollo de nuevos productos, de la in-
dustria alimenticia, quimica, petroquimica, farmacéutica, etc.
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Refraccion

Refractémetro

Refractometria

Desde el punto de vista metroldgico como cualquier instrumento
de medicion, los refractdmetros requieren de su calibracion, con el
objeto de conocer el error y la incertidumbre del instrumento y de ésta
forma asegurar la calidad del producto, dando cumplimiento a los re-
quisitos del sistema de calidad del laboratorio. Otro aspecto importan-
te que se deriva de mantener los refractémetros calibrados, es detec-
tar un mal funcionamiento que puede ser anticipadamente corregido
sin afectar el proceso por falla del instrumento.

En esta edicidon de La Guia MetAs, presentamos las definiciones
bdsicas, el principio de medicion de los refractometros, los diferentes
tipos y sus componentes, la influencia de la temperatura, los materia-
les de referencia empleados para la calibraciéon, asi como la trazabili-
dad.

DEFINICIONES

indice de Refraccién: se define como la relacién entre los senos
de los dngulos de incidencia y refraccion del haz de luz al pasar de un
medio a otros de diferente densidad.

El simbolo del indice de refraccién es “n” y su unidad adimensio-
nalesel “1".

Reflexidn: Es un proceso fisico por el cual la energia radiante que
incide sobre una superficie es parcialmente proyectada en otras di-
recciones sin cambio en la frecuencia.

Refraccion: Es el cambio de direccion que sufre un rayo de luz al
pasar oblicuamente de un medio a otro de densidad distinta.

Refractometria: Es la técnica que mide directamente el indice de
refraccion.

Refractdmetro: Instrumento de medicidén utilizado para determi-
nar el indice de refraccion, fue inventado por el Dr. Ernst Abbe. (ver la
biografia de Ernst Abbe).

Sucrosa: Ci2H22045. Cristales blancos, combustibles y solubles en
agua que se descomponen a 160...186 °C, se extrae de la cana o re-
molacha de azicar, se emplea como endulcolorante en bebidas vy
alimentos para preparar jarabes, conservas y compotas. Se denomina
también sacarosa, azicar de mesa.
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PRINCIPIO DE MEDICION

El principio de medicion en refractometria es el cambio de direc-
cidon que sufre el haz de luz al pasar de un medio a ofro de distinta
densidad, siempre que el segundo medio sea 6pticamente mds denso
que el primero, a su vez los dngulos formados son directamente pro-
porcionales a las velocidades de la luz en los dos medios, ver la figura
1.

haz incidente

| refractado

Figura 1. Refracciéon de un haz de luz
al pasar de un medio a otro de diferente densidad.

Para el cdlculo del indice de refraccion se emplea la ecuacion
de la Ley de Snell:
(ver la biografia de Willebrord Snel van Royen).

Ley de Snell

mnq8inf] = nysinfs (Ec. 1)

Donde:

ny = Indice de refraccién del medio 1;
n2 = Indice de refraccién del medio 2;
sin ©1 = Seno del angulo de incidencia;

sin B2 = Seno del dngulo refractado.

Solucion
Agua concentrada
de azucar

Figura 2. Fendmeno de refraccion, al introducir un lapiz en agua,
se observa un angulo de inclinacién, y al introducirlo en una solucion
acuosa de azucar se observa el aumento de angulo de inclinacion,
debido al aumento de la densidad de la solucion.
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]
SUSTANCIA INDICE DE REFRACCION
Agua 1,333
Liquidos organicos 1,300...1,700
Vidrio 1,500...1,900
Cuarzo fundido 1,458
Cristal de cuatrzo 1,544
Diamante 24173
Dioxido de Titanio (Rutilo) 2,620...2,900

Tabla 1. Valores de indice de refraccion de algunas sustancias.

TIPOS DE REFRACTOMETROS
Existe una amplia gama de refractometros en el mercado actual,
se pueden clasificar de acuerdo a su diseno 6ptico y aplicacion en:
#  Refractdmetros Tipo ABBE;
ABBE #  Refractdmetros por inmersion;

#  Refractdmetros de desplazamiento de imagen.
Inmersiéon

Desplazamiento

Figura 3. Refractometro tipo ABBE.
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Ldmpara

Prisma

Escala
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Figura 4. Figura 5.
Refractobmetro de mano Refractometro digital
(portatil). para liquidos.

PARTES FUNDAMENTALES DE UN REFRACTOMETRO

Lampara
La fuente de radiacion mds comunmente utilizada es la [dmpara
de filamento de tungsteno que emite luz blanca.

Prisma

Es un pequeno bloque de material de vidrio con dos superficies
planas y pulidas, disenado para controlar dngulos con mayor preci-
sion. El prisma mds comun es el prisma Amici, que actua como mono-
cromador y selecciona la longitud de onda de 589 nm (linea de emi-
sion del sodio) (ver la biografia de su descubridor, Giovanni Battista
Amici).

Escalas
Escala de indice de refraccion

Proporciona directamente los valores de indice de refraccidn, el
intervalo es de n =1,3 a n =1,7. Puede ser analdgica o digital.

Escala de fraccion (concentracién) en masa de sucrosa

Significa el % en peso de sucrosa contenida en 100 g de solucion
de sucrosa. Proporciona directamente los valores de concentracion
de sucrosa en % masa 6 % Brix, el intervalo es de 0 % a 95 %. Puede ser
analégica o digital.
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SISTEMAS REFRACTOMETRICOS

Los fabricantes de refractometros emplean principalmente dos
sistemas de medicion: sistema transparente, para refractdmetros tipo
ABBE y sistema de reflexion para refractémetros digitales, ver las figuras
6y7.

@i&t&l’hﬂ Trﬂl‘l&pﬂr&ﬂ@

Pequena Refraccion

Solucion de Muestra

Refraccion
Grande

Prisma Lente Escala Vista con una Vista con una
Lz Solucicn de baja Solucidn de alta
Concentracion.  Concentracion

Figura 6. Sistema transparente.
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Transparente - ~,
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Figura 7. Sistema de reflexion.

TEMPERATURA EN LAS MEDICIONES DE INDICE DE REFRACCION

La temperatura es un pardmetro de influencia en las mediciones
de indice de refraccion, ya que en la mayoria de los liquidos éste dis-
minuye aproximadamente 0,00045 al aumentar 1 °C, mientras que en
los sélidos disminuye Unicamente 0,00001 por cada 1 °C; el agua dismi-
nuye 0,00010 por cada 1 °C.

En general la disminucion del indice de refraccion con el aumen-
to de temperatura se debe a la disminucion de la densidad y constan-
te dieléctrica del medio.
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indice de
Refraccion

Versus

Concentracion
Masa

RELACION INDICE DE REFRACCION - FRACCION EN MASA DE SUCROSA

Como se vio anteriormente los refractometros tienen dos escalas:
la escala de indice de refraccidon y la escala de fraccion
(concentracién) en masa de sucrosa, existe una relaciéon entre ambas,
publicada en tablas por ICUMSA (International Commission for Uniform
Methods of Sugar Analysis) vdlidas para una temperatura de 20 °C vy
una longitud de onda de 589,3 nm; las cuales de pueden consultar en
la publicacion de la OIML R 108 (Organisation Infernationale de Métro-
logie Légale), refractdmetros para la medicion de contenido de azu-
car de jugo de fruta.

Al igual en esta publicacion se dan los valores de correccién por
temperatura para la escala de fraccidén (concentracidén) en masa.
Metroldgicamente se tiene:

Magnitud: Mensurando:
indice de refraccion Fracciéon (concentracion)
en masa de sucrosa
Simbolo de la unidad: Simbolo de la unidad:

1 % masa & % Brix

MATERIALES DE REFERENCIA
Los materiales de referencia que se utilizan para la calibracion de
refractémetros son:

Cristales de vidrio (silicio)
Tienen valores especificos de indice de refraccién, su intervalo es
den=1,4an=1,7.Estos son: FK3, SF-15, F-5, BK-7 y F-5.

Soluciones de liquidos organicos

Tienen valores especificos de indice de refracciéon; su intervalo es
de n=1,3an =1,5. Estos son: Aceite mineral, alcohol isobutilico, etanol
absoluto, ciclohexano y soluciones de fructuosa y u o glucosa.

Ambos tipos de materiales de referencia se deben seleccionar
segun el intervalo de medicién del refractémetro a calibrar.

Es importante mencionar el uso de agua destilada como material
de referencia antes de efectuar mediciones en el refractémetro, reali-
zando un ajuste usual o verificacion a 20 °C y confirmar los valores de:

indice de refraccioén (n) 1,33299
Fraccion masa, % masa (% Brix) 0%
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MRC:

Cristales

&
Liquidos

Figura 8. Foto de los cristales de indice de refraccion y liquidos.

TRAZABILIDAD

La trazabilidad en la calibracidn de refractdémetros se obtiene a
través de los valores certificados de Materiales de Referencia trazables
a patrones nacionales, caracterizados por el laboratorio primario
(CENAM) o a través de laboratorios de referencia secundarios acredi-
tados como MetAs & Metrélogos Asociados que cuenten con el siste-
ma de referencia de refractometria.

Laboratorio Nacional Primario
Centro Nacional de Metrologia (CENAM)
Magnitud: indice de Refraccion (7)
Intervalo: 1,3 ... 1,7
CMC: +£0,0003

\ 4

Laboratorio Secundario de Calibracién
Patrones de Transferencia de MetAs:
MRC + Refractémetro
Magnitud: Indice de Refraccién (x)
Fraccién (concentracion)
masa de sucrosa (% masa [% Brix])
Intervalo nominal: » = 1,3 ... 1,7
% masa (%oBrix) = 0 ... 100 %
MCMEI: +0,0004 y 0,1 %

\ 4

Laboratorios de Prueba
Magnitud: Indice de Refraccién (x)
Fraccién (concentracion)
masa de sucrosa (% masa [%o Brix])
Intervalo nominal: » = 1,3 ... 1,7
% masa (%o Brix) = 0 ... 100 %
MCMEI: £0,0010 y 0,2 %

Figura 9. Carta de trazabilidad.
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Calibraciéon
&

Caracterizacion

CONCLUSIONES

Los refractdmetros son instrumentos del drea Optica, su calibro-
cién se realiza con cristales o liquidos de referencia dependiendo del
infervalo de medicion de las pruebas efectuadas. El servicio de cali-
braciéon se puede hacer a fravés de un laboratorio de metrologia ex-
terno especialista en esta drea o bien internamente si el usuario cuen-
ta con los materiales de referencia certificados, conocimiento del
método y procedimiento de calibracion.

La temperatura es un factor importante en mediciones en liqui-
dos, tanto en indice de refraccién o en fraccion (concentraciéon) en
masa de sucrosa, por lo que se requiere un control a 20 °C * 2 °C. Exis-
ten refractometros que tienen sistemas de contfrol o compensacion de
temperatura.

En la industria de alimentos y bebidas la medicion de la concen-
tracion de contenido de aziUcar en los productos es muy importante
ya que representa un pardmetro critico de aceptacién o rechazo.

El Laboratorio de Metrologia Optica de MetAs & Metrdlogos Aso-
ciados cuenta con el sistema de referencia de refractometria ofrece
los servicios de:

#  Calibracion de refractdbmetros en indice de refraccion o fraccion

(concentracion) en masa de sucrosa;

#  Caracterizacion de cristales o liquidos de referencia en indice de
refraccion o fraccién (concentracion) en masa de sucrosa;

# Venta de materiales de referencia para calibracion de refracto-
metros.

BIOGRAFIAS

Willebrord Snel van Royen

Willebrord Snel van Royen (Leiden, 1580 -
30 de octubre de 1626), también conocido co-
mo Snellius, fue un astrbnomo y matemdtico
holandés célebre por la ley de la refraccion
que lleva su nombre.

Infrodujo varias descubrimientos impor-
tantes sobre la el tamano de la Tierra y realizé
mejoras el método aplicado al Cdlculo.
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Giovanni Battista Amici

Giovanni Battista Amici fue un astrdnomo,
oOptico y naturalista italiano. Nacidé en Mddena el
25 de marzo de 1786 y muridé en Florencia el 10 de
abril de 1863.

- Hizo importantes descubrimientos en el
. campo de la épfica, especialmente en la micros-
. copiq, si bien construyd telescopios tanto refracti-
vos como reflectores, prismas reflectivos, y mu-
= chos otros instrumentos opticos.

Ernst Karl Abbe (23 de enero de 1840, 14 de
enero de 1905), fisico alemdan conocido por sus
trabajos sobre 6ptica. Trabajé con Carl Zeiss en el
diseno de microscopios y otros instrumentos opti-
cos corrigiendo gran parte de las aberraciones
~ Opfticas presentes en los instrumentos Opticos de
 la época.

Abbe desarrollé la mayor parte de su activi-
dad académica en la Universidad de Jena sien-
do también durante un tiempo director del obser-
vatorio astronémico de Jena.
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