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Abreviaturas y siglas

e CO,: Diéxido de carbono.

e CO,; (aq): Dioxido de carbono disuelto en agua.

e CO,; (g): Dioxido de carbono en fase gaseosa.

e H,CO;: Acido carbonico.

e HCO;: lon bicarbonato.

e CO3%: lon carbonato.

e H*: lon hidrégeno.

e OH™: lon hidroxilo.

e NaCl: Cloruro de sodio.

¢ Ka;: Primera constante de disociacion del acido carbonico.

¢ Ka;: Segunda constante de disociacion del &cido carbénico.

¢ K,: Constante de hidratacion del didxido de carbono.

¢ K,id: Constante de hidratacion (notacién empleada en las ecuaciones del modelo).
e KH: Constante de Henry.

e pKa: Logaritmo negativo de la constante de disociacion acida.
e LED: Diodo emisor de luz.

e CFATA: Centro de Fisica Aplicada y Tecnologia Avanzada.

e M.S.H.: Manual de Seguridad e Higiene.
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Resumen

La espectroscopia laser de lente térmica es una herramienta fototérmica altamente sensible que ha
adquirido gran relevancia en los Ultimos afos debido a su amplio rango de aplicaciones en analisis
quimico y fisico. En este trabajo se explora el uso de esta técnica para la deteccion de didxido de
carbono (CO,) disuelto en agua mediante el analisis de patrones de difraccidon generados por un
arreglo experimental con laseres de excitaciéon de 1040 nm y sondeo con luz visible. Las imagenes
de los patrones fueron capturadas con una camara comercial en el espectro visible y posteriormente

analizadas mediante herramientas computacionales.

Para generar muestras con diferentes concentraciones de CO, se implementé un sistema controlado
de inyecciébn de gas. Asimismo, se realizd una caracterizacion inicial de las propiedades
fisicoquimicas de las muestras mediante la medicién del pH. El analisis optico se llevd a cabo
mediante el procesamiento de las imagenes de los patrones de difraccién, lo cual incluyé la deteccion
de contornos de las regiones luminosas, el calculo de las areas correspondientes a los anillos de
difraccion y el ajuste de los perfiles de intensidad experimentales a una funciéon de Bessel de orden

cero.

Los resultados muestran que incluso a bajas concentraciones la presencia de CO, produce cambios
medibles en la intensidad y estructura de los patrones de difraccion asociados al lente térmico de la
muestra. Estos hallazgos confirman la viabilidad de la espectroscopia de lente térmica como método
para la deteccion de CO, en soluciones acuosas y sugieren que optimizaciones en la preparacion
de muestras y en la configuracién 6ptica podrian incrementar significativamente la sensibilidad del

sistema.

Palabras clave: espectroscopia de lente térmica, deteccion de CO2, patrones de difraccién, efectos

termo-opticos.
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Abstract

Thermal lens laser spectroscopy is a highly sensitive photothermal tool that has gained significant
importance in recent years due to its wide range of applications in chemical and physical analysis.
This work explores the use of this technique for the detection of carbon dioxide (CO,) dissolved in
water by analyzing diffraction patterns generated by an experimental setup with 1040 nm excitation
and visible light probing. The pattern images were captured with a commercial camera in the visible

spectrum and subsequently analyzed using computational tools.

A controlled gas injection system was implemented to generate samples with different CO,
concentrations. An initial characterization of the physicochemical properties of the samples was also
performed by measuring their pH. The optical analysis was carried out by processing the diffraction
pattern images, which included detecting the contours of the luminous regions, calculating the areas
corresponding to the diffraction rings, and fitting the experimental intensity profiles to a zero-order

Bessel function.

The results show that even at low concentrations, the presence of CO, produces measurable
changes in the intensity and structure of the diffraction patterns associated with the sample's thermal
lens. These findings confirm the viability of thermal lens spectroscopy as a method for detecting CO,
in aqueous solutions and suggest that optimizations in sample preparation and optical configuration

could significantly increase the system's sensitivity.

Keywords: thermal lens spectroscopy, CO- detection, diffraction patterns, thermo-optical effects.
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1. Introduccion

En el Laboratorio de Optica y Foténica del Centro de Fisica Aplicada y Tecnologia Avanzada de la
UNAM existe una linea de investigacion enfocada en la producciéon de metanol mediante fotocatalisis
heterogénea en superficies de nanoparticulas, usando moléculas de agua y CO2. La idea, en
esencia, es separar el hidrégeno del agua y el carbono del CO, para después recombinarlos en un
nuevo hidrocarburo. Sin embargo, antes de pensar en el producto final, es indispensable entender y
medir lo que esta ocurriendo en cada etapa del proceso. No se puede transformar lo que no se puede

observar.

En este contexto surge la necesidad de contar con herramientas Opticas que permitan detectar y
cuantificar la presencia de CO, en medios liquidos, particularmente en agua. Aunque existen
sensores comerciales para CO, en fase gaseosa basados en absorcion infrarroja, trasladar ese
principio a soluciones acuosas no es trivial. EI CO, disuelto alcanza concentraciones relativamente
bajas y las variaciones fisicas que produce en el medio pueden ser sutiles. Aun asi, esas pequefas

variaciones existen, y si se cuenta con la técnica adecuada, pueden hacerse visibles.

La espectroscopia de lente térmica con laseres representa una alternativa interesante (Valdés et al.,
2025a,b,c; Shrestha et al., 2017; Dominguez-Juarez et al., 2015). Esta técnica se basa en un
principio relativamente simple: cuando una muestra absorbe radiacion del laser, se genera un
aumento local de temperatura que modifica el indice de refraccion del medio, formando lo que se
conoce como un “lente térmico” (Gordon et al. 1964; Dominguez-Juéarez et al., 2023b). En un arreglo
tipo bombeo-sondeo (pump-probe), un laser infrarrojo induce el calentamiento y un segundo haz —
en el rango visible o incluso luz blanca generada a partir del sistema— permite visualizar los efectos
de esa perturbacion térmica a través de patrones de difraccion (Dominguez-Juarez et al., 2023c). De

esta forma, la informacién térmica se traduce en informacion éptica medible (Valdés et al., 2022).

El reto central de este trabajo consiste entonces en responder una pregunta concreta: ¢ es posible
detectar bajas concentraciones de CO, en agua mediante el analisis de los patrones de difraccion
generados por espectroscopia de lente térmica? Para abordar esta pregunta, no solo es necesario
generar los patrones, sino analizarlos con suficiente sensibilidad. Las diferencias entre una muestra
de agua pura y una muestra con CO, disuelto pueden ser pequefas, por lo que el tratamiento

computacional de los perfiles de intensidad se vuelve una parte esencial del estudio.

Mas alla del desarrollo instrumental, este trabajo se enmarca en una problematica mayor. El diéxido

de carbono no es solo un reactivo mas; es una molécula central en los procesos energéticos y
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ambientales actuales. Entender su comportamiento en agua es relevante tanto para estudios de
fotosintesis artificial como para procesos relacionados con captura de carbono y energias limpias. Si
se logra establecer una metodologia 6ptica no invasiva, sensible y reproducible para su deteccién
en fase liquida, se estaria aportando una herramienta Gtil no solo para este proyecto en particular,

sino para otras areas donde el CO, en solucion juega un papel fundamental.

Asi, esta tesis no busca Unicamente generar patrones de difraccion, sino comprender qué
informacion fisica contienen y hasta qué punto pueden utilizarse como una ventana para estudiar
procesos termo-6pticos inducidos por la presencia de CO, en agua. En ultima instancia, medir con
luz lo que ocurre a nivel molecular es una manera de acercarnos, paso a paso, a sistemas
energéticos mas entendidos y, potencialmente, mas sostenibles (Valdés et al., 2021; Valdés et al.,
2022; Meza-Arroyo et al., 2024)
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2. Planteamiento del problema

Actualmente, la deteccion y medicién de CO2 en medios liquidos es escasa y representa un desafio
considerable. La mayoria de sensores comerciales capaces de detectar la presencia de COz,
trabajan solo en fase gaseosa. Estos dispositivos funcionan haciendo pasar luz infrarroja a través de
una muestra gaseosa, donde las moléculas de CO: absorben longitudes de onda especificas,
dejando pasar el resto del espectro, el cual se mide mediante un sensor infrarrojo no dispersivo
(NDIR) (CO2Meter, 2024).

La carencia en herramientas de deteccion de CO:2 presenta un area de desarrollo y motiva la
exploracién de nuevas metodologias 6pticas, basadas en la banda de absorcidon del COq, la
espectroscopia de lente térmica y la generacion de patrones de difraccion. A pesar de que existen
otros acercamientos al problema, como la medicién de pH para el calculo directo de CO2, se debe
considerar que el uso de marcadores y medidores implica un contacto directo con la muestra, lo cual

disturba los procesos quimicos de la misma.

El método propuesto en esta investigacion busca utilizar las propiedades fisicas del diéxido de
carbono y la relacién entre los patrones de difraccion y la temperatura de la muestra. Se combina el
uso de luz blanca e infrarroja para el estudio de muestras acuosas con distintas concentraciones de
COs2. Sin embargo, debido a la baja concentracion de CO:2 naturalmente alcanzada al disolverse en
aguay el uso de herramientas accesibles, las variaciones entre los patrones de difraccion generados
resultan sutiles y dificiles de detectar. Esta caracteristica del sistema exige un analisis computacional

preciso y sensible.

En este contexto, el problema central que aborda esta investigacion puede formularse de la siguiente

manera:

¢, Es posible detectar la presencia de bajas concentraciones de CO2 en agua mediante el analisis de

los patrones de difraccion generados por espectroscopia de lente térmica?
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3. Justificacion

En el marco de un proyecto de investigacion sobre el estudio de la fotosintesis artificial, el Centro de
Fisica Aplicada y Tecnologia Avanzada (CFATA) de la UNAM ha identificado la necesidad de un

método 6ptico que permita determinar la concentracion de CO: disuelto en medios acuosos.

Conocer el numero de moléculas de COz: es indispensable para el calculo de reactivos, energia de
activacion y otros parametros. Las reacciones relacionadas con el CO2 son diversas e incluyen
procesos biolégicos, estudio de acidificacion del océano, procesos industriales de fermentacion y
mas. Adicionalmente, el analisis de los efectos del CO2 en soluciones acuosas resulta fundamental
en diversas areas, como la captura del carbono en el océano (R., 2026)(Cook, 2007), una técnica
utilizada para mitigar el cambio climatico. En este sentido, los avances alcanzados en esta tesis
pueden tener un impacto positivo tanto en el proyecto general como en una amplia gama de

aplicaciones relacionadas con la fisicoquimica, energias limpias y analisis 6ptico de muestras.

En caso de validar el método de estudio propuesto, se obtendria una nueva técnica optica para la
caracterizacion de muestras de CO:2 en agua. Este método, basado en la interaccion de luz blanca 'y
el lente térmico de la muestra, presenta ventajas importantes: no altera la composiciéon quimica de
la solucion, requiere cantidades minimas de soluto y, gracias al uso de luz blanca, permite la captura
de los patrones de difraccién mediante camaras fotogréaficas convencionales. De esta forma, la
metodologia propuesta seria mas accesible, reproducible y aplicable a un gran rango de

concentraciones de soluto.
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4. Antecedentes

En cualquier configuracion de lente térmica, la composicion de la muestra desempefia un papel
fundamental en la generaciéon y magnitud de la sefal, ya que parametros como la conductividad
térmica k y la dependencia del indice de refraccion con la temperatura (dn/dT) gobiernan la
sensibilidad de la técnica (Valdés et al., 2025a,b,c; Dominguez-Juarez et al., 2015; Filichkina et al.,
1993). En el caso de esta investigacion, el objeto de estudio son muestras de CO,(g) disuelto en

agua, debido a su relevancia en diversos procesos naturales, entre ellos la fotosintesis.

Por si sola, el agua es un solvente poco favorable para mediciones mediante lente térmica, debido
a su alta conductividad térmica y a sus bajos valores de dn/dT. Con el objetivo de mejorar la
sensibilidad de la técnica, diversos trabajos se han enfocado en modificar las propiedades del
solvente (Dominguez-Juarez et al., 2015; Loeb et al., 2025; Franko & Tran, 1989), ya sea mediante
el uso de electrolitos y surfactantes (Tran & Van Fleet, 1988) o mediante la adiciéon de co-solventes

organicos al agua (Filichkina et al., 1993).

En este contexto, se espera que la presencia de CO,, disuelto tenga un efecto similar, incrementando
la sensibilidad del lente térmico. Esto se debe a que los modos vibracionales del CO, generan
bandas intensas de absorcién en la region del infrarrojo, asi como sobretonos y bandas de
combinacion que se extienden hacia el infrarrojo cercano (Atkins & de Paula, 2014), region en la cual
se encuentra la longitud de onda del laser de excitacion utilizado en la configuracion éptica de este
trabajo (1040 nm).

La presencia de CO, disuelto puede modificar tanto la absorcion de radiacién como las propiedades
termofisicas del medio, amplificando el calentamiento inducido por el laser y, por lo tanto, la variaciéon
espacial del indice de refraccion. Esta variacion es directamente responsable de la formacion del
lente térmico, cuya alteracion puede observarse en el patrén de difraccion del haz de prueba (Valdés
et al., 2025a,b,c; Dovichi & Bialkowski, 1987). Por ello, el analisis de estos patrones puede emplearse

como una herramienta para la deteccion de CO, y para el estudio térmico de la muestra.

Respecto a la viabilidad de este enfoque, es importante sefalar que estudios previos realizados en
el CFATA han utilizado el patron de difraccion como herramienta de caracterizacion de liquidos
(Moocarme et al., 2014). En particular, el trabajo publicado por Dominguez-Juarez et al. (2023)
analiz6 muestras de agua, metanol, etanol y 1-propanol mediante los patrones de difraccion
inducidos fototérmicamente. Dichos resultados demuestran que el analisis de estos patrones puede

emplearse de manera efectiva para estudiar las propiedades de diferentes liquidos.
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Considerando ademas que el CO, presenta bandas de absorcién en la regién infrarroja, se espera
que al utilizar un laser de 1040 nm para la generacién de los patrones de difraccion, las muestras
acuosas con CO, presenten un incremento de temperatura mayor que el del agua pura. Este efecto
podria amplificar la intensidad del lente térmico, permitiendo detectar cambios en el patron de

difraccion incluso a bajas concentraciones de CO,.

5. Hipotesis

5.1. Hipétesis general

La presencia de CO,(g) en muestras acuosas tendra un efecto amplificador sobre el lente térmico
que se genera al incidir un laser de longitud de onda infrarroja. El aumento de intensidad del lente
térmico de la muestra se reflejara en las caracteristicas del patron de difraccion, tanto en el area

luminosa como en los parametros del ajuste de la funcion de Bessel aplicada al perfil de intensidad.
5.2. Hipétesis especifica

e Parte A: Se espera que el analisis computacional revele una diferencia significativa —mayor
que el error experimental estimado— entre el patrén de difraccién de una muestra de agua
pura y el de la muestra con mayor concentracion de CO,.

e Parte B: Se espera lograr una resolucién suficiente para distinguir al menos cuatro muestras
con diferentes concentraciones de CO,, ya sea mediante diferencias en el area luminosa del

patron o en los parametros del ajuste Bessel.
Hipétesis nula (Hy)

La concentraciéon de CO, disuelto no produce cambios estadisticamente significativos en los

patrones de difraccion generados en las muestras acuosas, mas alla del error experimental.
Hipotesis alternativa (Ha)

La concentraciéon de CO, disuelto si produce cambios estadisticamente significativos en los patrones

de difraccidn, ya sea en el area luminosa o en los parametros del ajuste de la funciéon de Bessel.
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6. Objetivos

6.1. Objetivo general

Estudio del efecto del CO, disuelto en agua sobre la absorcién de radiacion infrarroja y la intensidad
del lente térmico inducido por un laser de 1040 nm, a través del estudio computacional de los
patrones de difraccion generados. El propésito es comprender los cambios quimicos y termo-épticos
asociados, optimizar la metodologia experimental y determinar si existen diferencias significativas

en funcion de la concentracion de CO,.
6.2. Objetivos particulares

e Disefiar e implementar un sistema 6ptimo de inyeccion de CO: para la preparacién
controlada de las mezclas utilizadas en el experimento.

e Integrar un sistema de medicion continua de presion en la cubeta 6ptica para monitorear
las condiciones experimentales y poder estimar los niveles de pH de la muestra en cada
momento.

e Capturar cinco imagenes de los patrones de difraccion generados por cada muestra
utilizando una camara Nikon, garantizando que no haya saturacion en el canal rojo en la

imagen RGB.

e Desarrollar un programa en Python para el analisis computacional de los patrones de
difraccion, que permita extraer caracteristicas relevantes como el area luminosa o los
parametros de ajuste de una funcién Bessel.

e Establecer el patrén de difraccién del agua pura como referencia para la comparacion con
las muestras que contienen CO2 disuelto.

e Realizar mediciones con distintas concentraciones de CO: para analizar sus respectivos
patrones de difraccion y compararlos con el patron de referencia.

e Considerar los errores de medicion en el analisis de resultados y extraer conclusiones

sobre el efecto del CO2 disuelto en el comportamiento éptico y térmico de la mezcla, con el
fin de aportar al entendimiento termodinamico del sistema.
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7. Marco tedrico

7.1. Quimica del CO; en agua

7.1.1. Propiedades quimicas del CO;

El dioxido de carbono (CO2) es un gas incoloro e inodoro con una masa molecular de 44,01 g/mol.
Es un compuesto quimico estable en condiciones normales de temperatura y presion, pero puede
reaccionar con otros compuestos en determinadas condiciones (U.S. National Library of Medicine,
2022).

7.1.2. Reacciones del CO; en agua

De acuerdo con Hale, G. (2018), el proceso de tres etapas que ocurre cuando mezclamos CO:z y

agua es el siguiente:

l. COz2(g) = CO2(ac) (Ecuacion.7.1)

Esta reaccion representa la disolucién del diéxido de carbono en agua. Cuando el CO: se
encuentra en fase liquida, este ambiente permite que ocurran las reacciones que se muestran
en las etapas Il y lll. A pesar de que muy poco del COz presente en la atmdsfera se disuelve en
los océanos, la mayor contribucion de este porcentaje se encuentra en forma del ién bicarbonato

que se obtiene de la siguiente reaccion:

Il. CO2(ac) + H20 = HCOs(ac) + H*(ac) (Ecuacion.7.2)

El diéxido de carbono disuelto reacciona con el agua y se disocia en un ion de bicarbonato
(HCO37) y un ion de hidrégeno (H*). Este proceso se conoce como reaccion de acidificacion.
Esta simple reaccion muestra la repercusion que tiene el cambio climatico en los océanos. En
promedio los océanos tienen un pH basico, alrededor de 8.2, sin embargo, debido al aumento
de COz en la atmosfera, la cantidad del ion H+ presente ha incrementado también, disminuyendo
continuamente el valor de pH en los océanos. Ademas, existe una reaccién posterior a esta fase,

que introduce un nuevo H+, proveniente del ion bicarbonato secundario, es decir:

M. HCOs(ac) = COs?(aq) + H*(ac) (Ecuacion.7.3)

19

. UANWIAEY AV " T\ WAAVANW \"V. 4N



UNIVERSIDAD AUTONOMA DE QUERETARO

FACULTAD DE INGENIERIA

Esta reaccion produce también iones H+ a partir de separarse del ion bicarbonato. En este
proceso es mas dificil para el H+ secundario separarse del ion bicarbonato y obtener CO3% (ac)

disuelto.

7.2. Procesos de absorcion de CO,

7.2.1. Absorcion fisica y quimica de CO; en agua

De acuerdo con Huang (2003), la absorcion de diéxido de carbono en agua puede ocurrir tanto fisica
como quimicamente. En la absorcion fisica, el CO: disuelto en agua se mantiene capturado debido
a las fuerzas intermoleculares y ocurre una reaccion quimica. En cambio, como vimos en la reaccién
I, en la absorcion quimica, el COz reacciona con el agua para formar acido carbonico (H2CO3) segun

la siguiente ecuacion:
COs + H,O = Ho,CO3 (Ecuacion.7.4)

Este proceso tiene importantes implicaciones en las propiedades quimicas del agua. La disolucion
de CO:2 afecta directamente el pH del agua provocando un cambio en su alcalinidad. Es por esto que
la absorcion de CO2 es un proceso importante en la contaminacion del medio ambiente,

principalmente al considerar que el CO:2 es un gas de efecto invernadero (Huang, 2003; IPCC, 2023).

7.2.2. Leyde Henry

La disolucion de gases en liquidos es un fendmeno fundamental en multiples procesos fisicos,
quimicos y biolégicos. En presiones bajas, una de las relaciones mas importantes que describe este
comportamiento es la ley de Henry, la cual establece que, a temperatura constante, la cantidad de
gas que se disuelve en un liquido es directamente proporcional a la presion parcial de dicho gas

sobre la superficie del liquido. Matematicamente, esta relacion puede expresarse como:
C =kyP (Ecuacion.7.5)
donde C es la concentracion del gas disuelto en el liquido, P es la presion parcial del gas en la fase

gaseosa Yy ky es la constante de la ley de Henry, la cual depende del par gas—solvente y de la
temperatura (Atkins & de Paula, 2014).

Esta relacion describe el equilibrio entre la fase gaseosa y la fase liquida y se utilizara como una
primera aproximacion en esta investigacion. Cuando la presion parcial del gas aumenta, una mayor

cantidad de moléculas se disuelven en el liquido hasta alcanzar un nuevo estado de equilibrio. De
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manera analoga, si la presion parcial disminuye, parte del gas disuelto se libera nuevamente hacia

la fase gaseosa.

La constante de Henry no es universal, sino que varia dependiendo del sistema gas—solvente y de
la temperatura. En el caso del didxido de carbono disuelto en agua, el valor tipico de la constante de
Henry a 25 °C es aproximadamente:
l
ky =33x1072 o (Ecuacién.7.6)
L-atm
Este valor indica la concentracion de CO, que puede disolverse en agua por cada atmdsfera de

presion parcial del gas (Sander R., 2023).

La aplicacién de la ley de Henry permite estimar la concentraciéon de CO, disuelto a partir de la
presion parcial del gas en el ambiente o en un sistema cerrado. En sistemas naturales, como cuerpos
de agua o procesos bioldgicos, esta relacion es particularmente relevante debido al papel del CO,
en fendmenos como la fotosintesis, el equilibrio acido—base del agua y el ciclo global del carbono
(Brown et al., 2018).

7.2.3. Tasa de transferencia de masa

La tasa de transferencia de masa describe la velocidad a la que el CO2 pasa de la fase gaseosa a la
fase liquida. Esta tasa depende de la superficie de contacto entre el gas y el liquido, la velocidad de
agitacion y la concentracion de CO: en la fase gaseosa. También puede verse afectada por la
presencia de otros gases en la mezcla y por la formacion de burbujas de gas en la interfaz gas-
liquido (Mondal et al., 2016).

7.2.4. Métodos de absorcion de CO; en agua

Aunque en el presente trabajo no se emplean agentes o compuestos quimicos para mejorar la
disolucién de CO,, es importante mencionar algunos de los métodos utilizados actualmente para su
captura o absorcion en medios acuosos. De acuerdo con Xu (2015), entre los principales se

encuentran los siguientes:

- Absorcién con aminas: Utiliza compuestos quimicos llamados aminas, que reaccionan con el CO2
para formar carbamatos y bicarbonatos. Las aminas mas comunmente utilizadas incluyen

monoetanolamina (MEA), dietanolamina (DEA) y metildietanolamina (MDEA).
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- Absorcién con hidréxido de sodio: Este método se basa en la reaccion del CO2 con una solucion
de hidréxido de sodio (NaOH) para formar carbonato de sodio (Na2CQOs3). Este método es menos

costoso que la absorcion con aminas, pero también menos eficiente.

- Membranas de separacion de gas: Utiliza membranas para separar el CO2del aire o de otros gases.
Las membranas estan disefiadas para permitir que el CO2 pase a través de ellas y se disuelva en el
agua. Este método es menos costoso y requiere menos energia que los métodos de absorcion

quimica, pero también es menos eficiente (Xu, 2015).
7.3. Factores que influyen en la absorciéon de CO,

La absorcién de didxido de carbono (CO2) es un proceso importante en diversas aplicaciones, como
la purificacion de gases y la captura de CO: en procesos industriales. En este apartado se presentan

los principales factores que influyen en la absorcién de COa.

7.3.1. Temperaturay presion

La temperatura y la presion son factores importantes que influyen en la absorcién de CO: en liquidos.
En general, se observa que la absorcion de CO2 aumenta a medida que la temperatura disminuye y
también cuando la presion aumenta. Sin embargo, la influencia de estos factores puede depender
del sistema de absorcion en cuestion y de la naturaleza de los solventes utilizados (Samanta &
Bandyopadhyay, 2009).

7.3.2. Efecto del pH en la absorcion de CO;

El valor de pH es un factor importante que influye en la absorcién de CO2 en soluciones acuosas. En
general, se observa que la absorcion de CO2 aumenta a medida que el pH disminuye. Esto se debe
a que a pH mas bajo, el CO2 se convierte en acido carbonico, lo que favorece su solubilidad en agua
(Hikita et al., 1979)

7.3.3. Concentracion de CO; en el gas de entrada

Como en todo sistema dinamico, la concentracion de CO2 en el gas de entrada es un factor
importante que influye en la absorcion de CO2. En general, se observa que la absorcion de CO:2
aumenta a medida que la concentracion de CO:z en el gas de entrada aumenta, por lo que se debe

considerar maximizar la cantidad y pureza del gas (Samanta, A., & Bandyopadhyay, S. S., 2009).
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7.3.4. Agitacion y mezcla

La agitacién y la mezcla son factores importantes que influyen en la absorcion de CO2. En general,
en un sistema cerrado, se observa que la absorcion de CO2 aumenta a medida que la agitacion
aumenta. Esto se debe a que la agitacion y la mezcla favorecen la transferencia de masa entre el

gas y el solvente, lo que aumenta la tasa de absorcion (Hikita et al., 1979).

Por otro lado, al introducir agitacion en un sistema abierto, ocurre la gasificacién y liberacién del CO:2
disuelto en el liquido, debido a la diferencia de presiones, como ocurre en los refrescos embotellados.
Otra variable a considerar es la posicion del agitador, ya que una agitacion cercana a la superficie

de la interfaz gas-liquido puede provocar la liberacion del CO..

7.3.5. Otros factores

Ademas de los factores mencionados anteriormente, existen otros factores que pueden influir en la
absorcién de CO2, como la naturaleza del solvente, la presencia de impurezas y otros gases en el
gas de entrada, entre otros (Ban, Keong & Mohd Shariff, 2014).

7.4. Espectros de absorcion y mezcla CO;,y H,0

En general, cada compuesto en la naturaleza tiene un espectro de absorcién de radiacion. Como
ejemplo, en la Figura 7.4.a se muestran las bandas de absorcion del CO2, el agua y otros compuestos

presentes en la atmdsfera de la tierra.

La imagen muestra la radiacidon de cuerpo negro de los principales compuestos involucrados en la
radiacion transmitida del sol y el planeta tierra. Ademas se muestra la absorcién de radiacion y
scattering del: vapor de agua, diéxido de carbono, oxigeno y ozono, metano y 6éxido nitroso. Se
observa también la dispersién de Rayleigh y la absorcion total. La intensidad espectral de la radiacion

generada por la Tierra se muestra en azul y la radiacion solar que llega a la atmésfera en rojo.
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Figura 7.4.a Bandas de absorcion de la atmdsfera terrestre (Wikipedia)

7.4.1. Espectro de absorcion del CO;

El CO:2 presenta bandas de absorcion caracteristicas que corresponden a los modos vibracionales
de la molécula. La banda de absorcién mas notoria se encuentra cerca del rango de los 15 pm, esta
ayuda a la reduccion de la radiacion que llega a la superficie terrestre y disminuye el efecto de las

variaciones de temperatura en la superficie (Moéller, 1963; IPCC, 2023).

Ademas de estas bandas fundamentales, el CO, también presenta sobretonos y bandas de
combinacion originadas por transiciones vibracionales de orden superior. Aunque estas transiciones
tienen intensidades considerablemente menores que las fundamentales, pueden extenderse hacia
regiones de mayor energia del espectro, incluyendo el infrarrojo cercano (near-infrared, NIR).
Diversos estudios espectroscopicos han identificado transiciones débiles del CO, en esta region, por
ejemplo, alrededor de 830 nm y otras longitudes de onda cercanas, correspondientes a sobretonos

vibracionales y combinaciones de modos moleculares (Campargue et al., 2015; Dana et al., 1994).
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Como consecuencia, aunque la absorcién mas intensa del CO, ocurre en el infrarrojo medio, su
espectro no se limita exclusivamente a esta region. La presencia de sobretonos y bandas de

combinacion permite la observacion de absorciones débiles en el infrarrojo cercano.

7.4.2. Espectro de absorcion del H,0

La banda de absorcion del H20 es muy amplia y cubre la mayoria del rango infrarrojo. Alrededor de
12 ym a 18 ym, las bandas de absorcion del agua y del CO:2 coinciden, por lo que la absorcién
simultanea entre ambos compuestos reduce aun mas la radiaciéon que llega a la superficie terrestre.
En comparacion con una hipotética atmdsfera seca, nuestra atmésfera es 34% mas efectiva en la

reduccion de la radiacion que alcanza la superficie (Mdller, 1963).

7.4.3. Cambio de temperatura debido al cambio de concentracién del CO;

El aumento de la concentracién de CO: y la disminucién subsecuente de la radiacion neta saliente
de la superficie terrestre implican un aumento de la temperatura. Por ejemplo, un aumento del nivel
de CO:2 del 10% (de 300 a 330 ppm) causa una disminucion de la radiacion neta de 0.5% en la
superficie terrestre (Moller, 1963; IPCC, 2023).

7.5. Analisis de muestras mediante herramientas opticas

7.5.1. Lente térmica

En el campo de la termo-éptica, uno de los métodos mas desarrollados en las ultimas décadas es el
estudio de muestras a través de la generacion de lentes térmicos (Valdés et al., 2025a,b). Este
fendmeno se basa en la absorcion de radiacion dptica y en la subsecuente relajacion no radiativa de

los estados excitados dentro de una muestra (M. Colcombe, D. Snook. 1999).

La relajacion no radiativa produce una lente térmica mediante un cambio localizado de temperatura,
lo que a su vez provoca una variacion local del indice de refraccion. La intensidad de la lente inducida
se mide utilizando un laser de prueba (probe beam) que atraviesa el gradiente de indice de
refraccion, lo cual perturba el perfil de intensidad del laser. Estas mediciones pueden relacionarse
directamente con la absorbancia y las propiedades termo-6pticas de la muestra estudiada. La técnica

de lente térmica fue reportada por primera vez por Gordon et al. (1964).
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El cambio de indice de refraccién puede considerarse como un elemento éptico, de cierta forma
analogo a un lente, prisma o espejo curvado. Sin embargo, el elemento termo-6ptico es inusual en
diferentes aspectos (Valdés et al., 2025a). EI mas importante, es el cambio de las propiedades del
lente térmico en el tiempo. Por ejemplo, ajustando el nivel de potencia del laser de bombeo se puede

aumentar o disminuir las distorsiones del indice de refraccion (J. Dovichi, E. Bialkowski, 1987).

7.5.2. Relacion entre temperatura e indice de refraccion

Expresado matematicamente, la derivada del indice de refraccién respecto a la temperatura,
relaciona el incremento de temperatura producido por la absorcion del laser, AT, con el cambio en el
indice de refraccion delta. Esta relacion An/AT varia con la temperatura en cualquier solvente. sin
embargo, para cambios de temperatura pequenos An/AT puede ser considerado una constante, de
tal forma que delta n se calcula como el producto de An/AT por el incremento de temperatura, es

decir:
dan L.
An = p AT (Ecuacion.7.7)

Si se desea considerar las variaciones de dn/dt con la temperatura, entonces la expresién debe ser
representada mediante una integral.

To+AT dn

An = | . dT (Ecuacion.7.8)

To
donde T, representa la temperatura inicial de la muestra (Valdés et al., 2025a; J. Dovichi, E.
Bialkowski, 1987).

7.5.3. Espectroscopia de lente térmica.

Actualmente, la espectrometria de lente térmica (TLS por sus iniciales en inglés) representa uno de
los métodos mas sensibles de espectroscopia de absorcién molecular desde el punto de vista de la
quimica analitica sin contacto. La técnica funciona bajo la asuncién de que la intensidad de la lente
térmica es directamente proporcional a la absorbancia de la muestra y, por lo tanto, a la
concentracion y al coeficiente de absorcion del compuesto de prueba (Proskurnin et al., 2015). De

esta forma se establece una relacion entre la intensidad de la lente térmica y el soluto de la mezcla.

Es por este motivo que la TLS es un método espectroscopico de vanguardia, cada vez mas utilizado
para la determinacion de trazas de diferentes compuestos, en particular en biologia y medicina
(Proskurnin M.A. 2014). Asimismo, esta técnica ofrece la ventaja de combinar una alta sensibilidad
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instrumental, un analisis no destructivo y una gran aplicabilidad en distintas metodologias (Moocarme
et al., 2014; Loeb et al., 2025; Shrestha et al., 2017).

7.6. Fotosintesis artificial y sus aplicaciones

La fotosintesis artificial se puede dividir en dos pasos, la fase luminosa en la cual con presencia de
luz solar se puede obtener hidrégeno y oxigeno a partir de la fotdlisis del agua. La fase oscura en la
cual ocurre la fijacion de moléculas de didxido de carbono. La fotosintesis artificial es un proceso que
busca imitar la fotosintesis de las plantas para convertir diéxido de carbono y agua en energia

quimica representada con los carbohidratos y el oxigeno (Collings, A. F., & Critchley, C., 2007).

7.6.1. Aplicaciones

Tiene el potencial de convertirse en una fuente de energia renovable y sostenible, a la vez que
reduce las emisiones de gases de efecto invernadero. Hay sistemas de fotosintesis artificial que se
basan en el uso de semiconductores para absorber luz solar y generar pares electron-hueco que se
utilizan para hacer reacciones quimicas y producir combustibles solares (Meza-Arroyo et al., 2024).
Como ejempilo esta la fotdlisis del agua para producir hidréogeno y la reduccién del COz para producir
combustibles sintéticos (Collings, A. F., & Critchley, C., 2007).
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8. Metodologia

La presente seccion describe en detalle los procedimientos experimentales y computacionales
empleados en este trabajo de investigacion. Se cubriran las diferentes etapas, abarcando la
preparacion de muestras, la medicién de variables como pH y temperatura, la configuracion de la

mesa optica, optimizaciones del analisis computacional y el analisis de error.

El objetivo de esta metodologia es establecer un marco reproducible que permita una 6ptima
preparacion de muestras y el estudio de CO, en agua mediante patrones de difraccion generados

por espectroscopia de lente térmica.
8.1. Preparacion de muestras. Inyeccion de CO, en agua y mediciéon de pH

Para la preparacion de muestras se empleé el sistema medico de inyeccion de CO, CARBOMED,
un equipo especializado en la dosificacion de este gas de forma controlada y segura. El
funcionamiento original del dispositivo involucra el uso de un pedal para la inyeccién de CO.,, sin
embargo, para esta investigacién se incorporé6 un médulo de control con Arduino, lo que permitio
mayor precision y estabilidad en la inyeccién de CO,. A este arreglo experimental se le denomino

sistema de control de flujo de CO,, cuya configuracion se detalla a continuacion.

El equipo CARBOMED requiere como parametros de entrada el volumen de CO, a inyectar y el
tiempo de inyeccién, a partir de los cuales se determina el flujo. La integracion del médulo de Arduino
permitid un control mas granular, ya que el gas se administré en forma de “pulsos”, programados en
el codigo de Arduino. En todos los casos la dosis configurada en el CARBOMED se dividié en 10
pulsos, los parametros que variamos fueron el volumen de COz, el nimero de dosis, y el intervalo
entre pulsos. Dichas configuraciones se especifican de manera explicita en cada seccién de la

metodologia.

8.1.1. Analisis del efecto del CO en el pH

La primera etapa experimental se centré en estudiar los cambios quimicos del agua en presencia de
COz, particularmente las variaciones en el pH de las muestras. Para estas mediciones se utilizé una
sonda de pH de BANTE Instruments, instalada en un recipiente de vidrio de 20 mL con la siguiente

preparacion:

e 10 mL de agua Milli-Q
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e 10 ccde CO; ()
e Tiempo entre pulsos: 2 minutos

La inyeccion del gas se realiz6 mediante el sistema de control de flujo descrito anteriormente,

administrando 10 cc de CO2 en 10 pulsos, con un tiempo de relajacion de 2 minutos entre cada uno.
Medidas de higiene:

e Usar agua mili-q asegurando la pureza y limpieza en los experimentos y cristaleria.
e Se realizara un protocolo de limpieza de los contenedores, utilizando solventes, agua y

autoclave.

8.1.2. Valores de pH con y sin agitado

La metodologia de inyeccion de CO: fue la misma para las mediciones con y sin agitador magnético.
En ambos casos, el pH se registré6 cada 10 segundos de manera continua durante la inyeccién de
CO¢2.El agitador magnético se configuré a 350 rpm, y la sonda de pH permanecié sumergida en la
muestra, enviando datos a la computadora durante mas de 12 horas. La Error! Reference source

not found. muestra un esquema simple de este sistema de captura de datos.

Figura 8.1.a Configuracién para la medicién de pH.
Figura creada con BioRender.com

Esta captura automatizada y de avaluacién del sistema con la adquisicién de datos permitié estudiar
la evolucion del pH en un periodo extendido de tiempo. Los valores obtenidos se capturaron en la

computadora y posteriormente se graficaron mediante MATLAB. Figura creada con BioRender.com
8.2. Calculo de concentraciéon de CO, con base en el pH de la muestra

La estimacion de la concentracién de CO: disuelto se realiz6 mediante un enfoque tedrico,

empleando los valores de pH experimentales junto con las ecuaciones de equilibrio quimico

29

. UANWIAEY AV " T\ WAAVANW \"V. 4N



UNIVERSIDAD AUTONOMA DE QUERETARO

FACULTAD DE INGENIERIA

correspondientes a la disolucién de COz en agua. El desarrollo detallado de este procedimiento se
presenta en la seccién de Resultados, donde se incluyen los calculos de concentraciéon molar de

CO:2 a partir de los valores de pH obtenidos experimentalmente.

8.3. Primeras mediciones en mesa dptica

8.3.1. Preparaciéon de muestras

La inyeccidn de CO2 para la preparacion de muestras siguié una
metodologia similar a la descrita en la seccion 8.1. En esta fase,
se utilizé un recipiente distinto, una cubeta 6ptica de cuarzo de
4 ml, sellada y de rosca que soporta los valores de presion
trabajados. De igual manera, los volumenes de CO2 (g) y agua

Milli-Q fueron diferentes a la secidn previa. Las especificaciones

empleadas en esta etapa fueron las siguientes:

e Vol. total configurado de COz2: 40 cc
e 2 dosis de 10 pulsos (2 cc por pulso).

A Milli-Q: 1 ml.
¢ gua Mill-Q: 1 m Figura 8.3.a llustracion de la

preparacion de muestras en cubeta
Optica expuesta a un laser. Figura
creada con BioRender.com

e Tiempo entre pulsos: 3 minutos

e Medicién continua de presion parcial de CO:2

Cabe destacar que la preparacion de las muestras no fue un paso independiente previo a la
generacion y captura de los patrones de difraccion; estos procesos se llevaron a cabo de manera
simultanea. En lugar de elaborar diferentes soluciones con concentraciones especificas de COz, se
trabajo con una sola muestra inicial de agua con un pH cercano a 7, a la que se inyectaron los pulsos
de CO2. Como control de inyeccién y como referencia, se registré la presion parcial después de la

inyeccién de cada pulso. Este sistema se muestra en la Figura 8.3.a.

8.3.2. Generacion de patrones de interferencia

Como se indicé en los objetivos e hipétesis, el enfoque principal de esta investigacion fue el estudio
térmico de las muestras mediante el analisis de patrones de difraccion. Para ello se empled un

arreglo experimental de espectroscopia de lente térmica, representado en la
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Figura 8.3.b. Dicho arreglo se basa en un sistema pump-probe que consta de dos laseres: uno
infrarrojo de 1040 nm y otro de luz visible, ambos focalizados en una cubeta de cuarzo que contiene
la muestra. Como indica el nombre en inglés, pump-probe, cada laser cumple un propésito distinto.
En el caso del laser infrarrojo, o laser de bombeo, este es responsable de generar el lente térmico
en la muestra. En cambio, el laser de luz visible, o laser de prueba, sirve para visualizar el lente

térmico mediante los patrones de interferencia generados.

El sistema tiene control de polarizacién y de potencia incidente, ademas de incluir una camara
profesional utilizada para la captura de patrones de interferencia. El arreglo también cuenta con un
interferometro de Michelson para el monitoreo de temperatura, basado en un LED de 520 nm, un
conjunto de lentes colimadoras, un beam splitter y espejos planos. Los fundamentos y
especificaciones técnicas de la configuracién optica empleada en el CFATA se encuentran descritos
con mayor detalle en Dominguez-Juarez (2015). No obstante, resulta pertinente destacar el principio
de funcionamiento de nuestro sistema, dado que en la seccién de resultados se analizaran los

efectos de nuestra configuracion 6ptica sobre los patrones obtenidos.

0__5 Side View SHo8-
IR and Visible —:

light -

l Liquid

BS
§20nm
L1 sC L2 PBS L3 LED Screon

RGB Image

Figura 8.3.b Arreglo experimental para espectroscopia de lente térmica. Fuente: elaboracion

propia.
Para la generacion de luz blanca, se empled un laser infrarrojo que se divide en dos haces: el primero

se utiliza para generar el lente térmico, mientras que el segundo atraviesa un zafiro, el cual genera
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luz blanca que incide en la muestra y da lugar al patrén de interferencia capturado (Valdés et al.,
2022).

8.3.3. Captura de patrones de difraccion

Como se menciono previamente, la preparacién de muestras y la captura de patrones de difraccion
se realizaron de manera conjunta. Para cada uno de los 20 pulsos de COz: inyectados se capturaron
5 fotografias del patrén de difraccion correspondiente. Con el objetivo de visualizar de manera clara

el procedimiento, se generé el diagrama presentado en la Figura 8.3.c.

PROCESO DE CAPTURA DE IMAGENES

»>i@oooos

Captura Fotografica

Muestra de Agua > Inyeccion de CO, > Espera 1 Minuto = Cada 22 segundos

en Cubeta Optica 20 Seg.
oto 1 Foto 4 Foto 5
» »
+1 20 min --------- 22§ -===-======- 22§ -========== 2D§ =mmmm====-

Luego, Nuevo Pulso de CO,

Figura 8.3.c Diagrama del proceso experimental para la generacion y captura de patrones de
difraccion. Figura con ayuda de IA.

El diagrama muestra el proceso de adquisicion de imagenes, con una duracion total de tres minutos,
realizado para cada pulso de CO, inyectado. El procedimiento comienza con la inyeccion de CO,,
seguida de un tiempo de espera de 1 minuto con 20 segundos, tras el cual se realiza la primera

captura del patron de difraccion.
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Después de la primera imagen se capturan cuatro fotografias adicionales, para un total de cinco
imagenes por pulso. Estas se toman de forma consecutiva con un intervalo de aproximadamente 22
segundos entre cada una. Tomando la inyeccion del gas como tiempo inicial (0:00), las imagenes se

registran en los siguientes tiempos: 1:20, 1:42, 2:04, 2:26 y 2:48.

Aunque las fotografias estan programadas para tomarse cada 20 segundos, la captura de fotografia
toma aproximadamente 2 segundos, lo que resulta en un intervalo efectivo cercano a los 22
segundos entre cada imagen. Finalmente, este proceso automatizado se repite para el total de 20

pulsos de CO,.

8.4. Analisis computacional

8.4.1. Repositorio para el andlisis de patrones de difraccion

Con el proposito de que el cédigo desarrollado en esta tesis pueda servir como referencia y
herramienta para futuros trabajos de investigacion relacionados con el estudio de patrones de
difraccion, se pone a disposicion el repositorio correspondiente. En él se incluye el cédigo empleado
para el andlisis computacional, asi como un archivo README que detalla las instrucciones para su

correcta utilizacion.

https://github.com/RReyesSaavedra/diffraction _pattern_analysis

En las siguientes secciones se describen el enfoque general y los principios fisicos que sustentan
cada etapa del analisis computacional. La explicacion del cédigo y aspectos de programacion se
aborda Unicamente de manera superficial, ya que el interés principal de esta investigacion recae en

la interpretacion fisica de los resultados mas que en los detalles técnicos de implementacion.

8.4.2. Analisis de areas luminosas

Parte del analisis computacional involucra la deteccidn de contornos del patron de difraccion. Para
poder calcular el area de las regiones luminosas con precisiéon es indispensable que los contornos

obtenidos limiten de manera correcta los anillos del patrén de difraccion.

Es con este objetivo que se realiz6é un preprocesamiento de imagenes, que consiste en una serie de
operaciones disefiadas para optimizar la definicion de los anillos de difraccion y remover ruido de la
imagen. En primer lugar, se filtr6 un solo canal RGB y se realizd la conversion a escala de grises,

para evitar el solapamiento de patrones y simplificar la informaciéon cromatica. Posteriormente, se
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aplicé una ecualizacion del histograma para mejorar el contraste global de la imagen, seguida de un
filtrado Gaussiano que permitié reducir el ruido de alta frecuencia y suavizar los bordes. A
continuacion, se implementd una umbralizacion adaptativa mediante el método de la media (adaptive
mean thresholding), la cual resulté eficaz para segmentar las regiones luminosas incluso en
condiciones de iluminacion no uniforme. Finalmente, se aplicaron operaciones morfologicas de
dilatacion y erosion, con el propdsito de refinar los bordes detectados y garantizar la continuidad de
los anillos de difraccion.

Completada la etapa de preprocesamiento de imagenes, se procedio con la deteccion de contornos,
para esto se utilizd la libreria cv2.findContours, la cual genera un arreglo de coordenadas que
representa el contorno. A partir de esto realizamos el filtrado en funcién de la circularidad de los
contornos (umbral minimo de 0.7) y area (minimo de 3000 pixeles), con el propésito de eliminar ruido
y estructuras irrelevantes. El nimero de contornos seleccionados fue definido a partir del nimero de

anillos luminosos que se podian distinguir claramente en las imagenes obtenidas.

Finalmente, el area se calculd a través de restar las areas oscuras del area del contorno mas externo
del dltimo anillo luminoso. Estos valores de area se graficaron en funcién del nimero de pulsos de

CO:2 en la muestra, con el objetivo de establecer una tendencia conforme aumenta la concentracion

de COa.

8.4.3. Ajuste de funcion Bessel orden cero

El segundo método empleado para el andlisis de los patrones esta mas enfocado en la interpretacion
fisica, utilizando funciones cominmente empleadas en el ambito de la éptica y la teoria de difraccion.
Estas funciones constituyen una aproximaciéon adecuada para describir los perfiles de intensidad

observados en los patrones experimentales.

Para obtener dichos perfiles de intensidad, se extrajo un renglén de la matriz que compone laimagen.
El rengldn seleccionado corresponde al centroide del circulo central, previamente obtenido mediante

la metodologia de analisis de areas. Formalmente, la intensidad a lo largo del eje x se define como:
1(x) = M(x,y,) (Ecuacion 8.1)

donde y, es la coordenada vertical del centroide del patron.
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Para el ajuste de datos se implementd un ajuste no lineal en Python. El cual se realiz6 mediante el
método curve_fit de SciPy, optimizando los parametros de cada modelo minimizando la diferencia

cuadratica entre los datos experimentales y las funciones tedricas propuestas.
Se exploraron tres funciones distintas, basadas en fundamentos 6pticos y empiricos:
1. Funcién de Bessel

La funcién de Bessel de primer tipo y orden cero describe la distribucion de intensidad esperada en

patrones de difraccidn con simetria circular. El modelo utilizado fue:

1(x) = alJo(f - x)]* + ¢ (Ecuacion 8.2)

donde a es la amplitud, fla frecuencia espacial asociada al espaciamiento entre anillos, y ¢ un término

de desplazamiento de base.
2. Funcion de Airy

Basada en la teoria de difraccién de Fraunhofer para aperturas circulares, esta funcion modela la
intensidad del patréon de Airy mediante:

2
I(r) =1, [%] (Ecuacion 8.3)

donde |, representa la intensidad maxima en el centro y B un parametro proporcional al nimero de

anillos y al tamafio efectivo de la apertura.
3. Funcion polinomial par

Como referencia empirica, se considerd una funcién polinomial de grado par, que permite describir

variaciones suaves de intensidad sin imponer una forma fisica especifica:
1(x) = X ¢;x?t (Ecuacion 8.4)
donde c; son los coeficientes ajustables del polinomio.

Cada una de estas funciones se ajusto a los perfiles de intensidad promediados obtenidos a partir

de las imagenes procesadas, con el objetivo de comparar su capacidad descriptiva y evaluar cual
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reproduce con mayor fidelidad la forma experimental de los patrones observados. La comparacion

de la calidad de ajuste entre los modelos se presenta en la seccion de resultados.
8.5. Analisis de error

Para el analisis de error se calcul6 la desviacion estandar de cada muestra. Como se mencioné
previamente, para cada patrén se capturaban 5 imagenes. Sin embargo, como se explicara en la
seccion de resultados, solo se consideraron las ultimas 2 imagenes para el calculo de error. Aun con
este numero limitado de datos, se realizé el calculo para obtener un acercamiento a las variaciones
que existen en nuestro sistema. Este procedimiento se realizé tanto para el analisis de areas

luminosas como para el ajuste de la funcion de Bessel.
8.6. Calculo de concentraciones en funcidon del valor de pCO, medido

Para estimar las concentraciones de las especies quimicas presentes en el sistema carbonato en
solucién acuosa, se emplearon las ecuaciones de equilibrio correspondientes a las reacciones de
acidificacion del CO, en agua, asi como la ley de Henry, presentadas previamente en el marco

tedrico.

A partir de este conjunto de ecuaciones y de los valores experimentales de presion parcial de CO,
(pCO,) medidos durante las captura de patrones de difraccion, se calcularon las concentraciones de
las diferentes especies del sistema carbonato, incluyendo CO,, disuelto (CO,(aq)), acido carbonico
(H,CO:3), bicarbonato (HCO3~) y carbonato (CO327).

El desarrollo matematico del sistema de ecuaciones utilizado para determinar estas concentraciones

se presenta en la seccion de resultados.

8.7. Instrumentacion de la maquina de inyeccion CARBOMED

Como medicién adicional y de verificacion de funcionamiento, se incluyd en la seccion de anexos un
estudio del volumen inyectado por el sistema CARBOMED. Este fue un paso previo a la

automatizacién y generacién de informacion de esta tesis, es decir precio a las medidas sistematicas.

Esta prueba sencilla consiste en un estudio del volumen inyectado a un contenedor por el sistema
CARBOMED en funcion de la presion presente en la punta de la aguja de inyeccion. No solo sirve
para verificar la purga del sistema, sino que permite analizar la variacion del volumen de CO,

expulsado bajo diferentes condiciones de presion. El objetivo fue obtener una estimacién preliminar
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de la relacion entre la presién enfrentada por el sistema y el volumen efectivamente inyectado. Con

este propdsito, se disefid un experimento sencillo basado en la ecuacion de presion hidrostatica:

P =pgh

El montaje experimental consistié en colocar una probeta boca abajo, sumergida dentro de un
recipiente con agua. De esta manera, la probeta contenia una mezcla de aire y agua, y al inyectar
gas en su interior, el CO2 desplazaba el agua en lugar de escapar. Este comportamiento se debe a
que, de acuerdo con el principio de Pascal, la presion dentro de la probeta tiende a igualarse con la
presion atmosférica que actua sobre la superficie del agua. La Figura 8.7.8.7.a ilustra el montaje

utilizado.

Durante la inyeccion de COz la cantidad de agua dentro de la
probeta disminuye, reduciendo la altura de la columna de agua 2

sobre la jeringa, lo que a su vez afectaba la presion, tal como

se describe en la ecuacion de presion hidrostatica. 4
Considerando que la densidad del agua es aproximadamente

1g/cm3 (equivalente a 1ml/cm3), bastaba con observar 6
cuantos mililitros de agua eran desplazados para conocer el E. CARBOMED E 8

volumen de gas inyectado. La presion correspondiente se

calculd sustituyendo los valores adecuados en la formula.

L L 1 O L L

Para la inyeccién de CO, se inyectaron multiples de pulsos de

2cc cada uno. El procedimiento se llevé a cabo utilizando dos

probetas de distinto tamafio, con el propésito de simular e

diferentes condiciones de presion. Los valores de volumen

desplazado fueron determinados de forma visual, tomando

como referencia las marcas graduadas de las probetas. Figura 8.7.8.7.a Montaje

experimental para medir el volumen
de CO:2 inyectado.
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9. Recursos

En esta seccion se listan los materiales e instrumentos utilizados en la investigacion, junto con una

breve descripcion de cada uno. Empezando con el sistema de inyeccién automatizado generado en

combinacion con el dispositivo CARBOMED para preparar las muestras con CO2. La maquina

utilizada tiene las siguientes especificaciones:

Detalles técnicos sistema de inyecccién

Alimentacion

115/230 Vca - 50/60 Hz

Potencia maxima absorbida

80 VA

Fusibles

(230 Vca) 2 x 2 AT / (115 Vca) 2 x 4 AT

Presion del gas CO, de entrada

3,0 bar + 0,5 bar (300 kPa + 50 kPa)

Flujo suministrable

de 10 ml/min a 150 ml/min

Tiempo de tratamiento

de 1 a 99 minutos

Indicacion del volumen suministrado

de 10 ml a 14.850 ml

Sistema arduino de pulsos

Control digital de inyeccién limitado por la funcion
delay de Arduino, precisién de milisegundos

Tabla 9.a Detalles técnicos del dispositivo de inyecciéon de CO:2

Para la captura de valores de pH se utilizé la sonda de pH (Bante220 Portable PH Meter - Bante

Instruments, n.d.) la cual presenta las siguientes caracteristicas relevantes:

Detalles Técnicos sonda de pH (Bante220)

Rango de medicion de pH —2,00 a 20,00 pH

Resolucién 0,01 pH

Precision + 0,01 pH

Calibracién De 1 a 3 puntos; reconocimiento automatico de

tampones USA (4,01 / 7,00 / 10,01) o NIST (4,01 /
6,86 /9,18)

Compensacion de temperatura

Automatica o manual, de 0 a 100 °C
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Detalles Técnicos sonda de pH (Bante220)

Comunicacién Puerto USB para registro de datos en tiempo real

Intervalo de tiempo minimo Cada 10 segundos

Tabla 9.b Detalles técnicos de la sonda de pH Bante220

Los instrumentos y materiales utilizados en el montaje experimental incluyen un conjunto de lentes
colimadoras, un beam splitter, espejos planos, un sustrato de zafiro y otros componentes 6pticos. La
lista completa de estos elementos, asi como una descripcion mas detallada de su funcién dentro del

sistema experimental, puede consultarse en Dominguez-Juarez (2015).

En cuanto a la preparacion de las muestras, Unicamente se requirieron dos materiales: agua y CO..
Con el objetivo de trabajar con un pH constante, lo mas cercano posible a 7, se utilizé agua ultrapura
Milli-Q. Para la inyeccion de CO, se empleé un tanque de gas ultrapuro de la marca Criogas. El

dioxido de carbono utilizado corresponde a CO, extra seco con una pureza del 99.8 %.

Para la captura de imagenes se utilizé una camara Canon EOS-M50. El procesamiento de imagenes
realizado en esta investigacion no requirio una alta demanda computacional, por lo que fue suficiente
el uso de computadoras personales. El analisis de datos y el procesamiento de las imagenes se
realizaron utilizando el lenguaje de programacion Python; el cédigo completo empleado en este

trabajo se presenta en la seccidon de anexos.
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10. Alcance del proyecto

En primera instancia, este trabajo se enfoca en el entendimiento de los efectos quimicos y termo-
opticos del CO, disuelto en muestras de agua y cémo estos influyen en la intensidad del lente
térmico. Paralelamente, se trabajé en la optimizacion del sistema automatizado de inyeccion de CO,,
asi como en la generacion y captura de los patrones de difraccion, buscando mejorar la estabilidad

y repetitividad de las mediciones.

Posteriormente, se estudio el cambio en la intensidad del lente térmico al modificar la concentracion
de CO,(g), con el objetivo de determinar si existe una diferencia significativa entre los patrones
obtenidos para cada muestra. Si bien se logré detectar una diferencia estadisticamente significativa
entre muestras, con esta primera aproximacion no se establece una relacion funcional directa entre
la concentracion de CO, y las caracteristicas del patron de difraccion. Para ello seria necesario
trabajar con un mayor rango de concentraciones y/o contar con una técnica con mayor sensibilidad

como se indica en el apartado de trabajo futuro.

Es importante sefalar no se varié la longitud de onda del laser infrarrojo ni la temperatura inicial de
la muestra, trabajando siempre bajo condiciones estandar. Tampoco se utilizé el video capturado por
el interferémetro, el cual permitia monitorear la temperatura dinamica de la muestra durante la
inyeccién de CO,. El analisis de estas variables podrian influir en la respuesta termo-éptica del

sistema, pero quedan fuera del alcance del presente estudio.
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11. Resultados

El desarrollo de esta investigacién nos proporciond experiencia en la manipulacion de gases
disueltos en liquidos. Se confirmd experimentalmente una disminucion en el pH de las muestras
liguidas a medida que aumentamos la concentracién de CO2. De igual manera se identificd la
configuracion ideal para maximizar la concentracion de CO: disuelto. Se observo el tiempo de

atrapamiento del CO: en el liquido y el tiempo de liberacion natural en un sistema abierto.

Una vez completado el estudio quimico y fisico de las muestras, se continué con las mediciones en
la mesa optica; generando un lente térmico de la muestra para la obtencién de los patrones de
difraccién. El andlisis computacional revel6 diferencias significativas entre los patrones de difraccion
de la muestra de agua y los correspondientes a la muestra con mayor concentracion de COs-.
También se utilizé la presion parcial de CO2 medida para el célculo de concentraciones de
compuestos y se observo un comportamiento no lineal en los cambios de presién. A continuacion,
se presentan a detalle los resultados obtenidos, que abren la puerta a mejoras en la deteccion de

CO:2 con espectroscopia de lente térmica con el sistema automatizado de inyeccion implementado.
11.1. Analisis de los efectos de disolucion de CO; en agua

Primer estudio quimico vy fisico de la muestra, se prepararon muestras de agua en las que se
incrementé la concentracion de CO2 periddicamente con la inyeccién de centimetros cubicos de gas.
Los detalles y parametros configurados para esta etapa se encuentran en la metodologia del analisis
del efecto del CO:z en el pH. Los puntos destacables son el uso de un vaso de precipitados de 20
mililitros, la medicién continua del pH y el uso de un recipiente no sellado permitiendo el escape de
CO2 (g). Los parametros configurados se encuentran en la metodologia del analisis del efecto del
COz2en el pH.

11.1.1. Comparaciéon de mezclas con y sin agitador magnético

Las primeras mediciones con la sonda BANTE nos permitieron visualizar claramente la velocidad de
cambio del pH del agua ante la presencia de CO2. De igual manera, a partir de los datos obtenidos
es posible calcular una aproximacion de la cantidad de COzdisuelto en agua y su estabilidad en el

tiempo, como se mostrara mas adelante en esta seccion.

En primera instancia, se observé que a los dos minutos de la inyeccién de un pulso, los dos

centimetros cubicos de COz2 (g) se estabilizan. Esto es evidenciado por el cambio monétono de pH
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hasta alcanzar un valor fijo. El comportamiento es propiciado por la velocidad de difusion del COz en

el agua y el tiempo de respuesta de la sonda de pH.

Al comparar graficamente los resultados entre el uso y la ausencia de un agitador magnético,
notamos dos comportamientos claros en sistemas abiertos, como lo es el contenedor de vidrio que
utilizamos. Observamos que al usar un agitador magnético, el cambio de pH inducido disminuye en
comparacion con las muestras preparadas sin agitador. En ambas configuraciones hay un cambio
mayor del pH en las primeras inyecciones de CO2 y al continuar inyectando la misma cantidad de
gas por pulso, el efecto es menor en la escala logaritmica. No obstante, al analizar los datos en
escala lineal (concentracion de H*), se observa que cada dos centimetros cubicos de gas inyectados

aportan el mismo numero de H* en el proceso de acidificacion

"4v+———vv—1T1"T1T"T17" T 171717774
7.2 1 : T 7.2
. ‘83:\.% —s— No magnetic Stirring .
7.0 “'\%\ —— Stirring 350 rpm -7.0
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6.8 k. 68 &
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s j \\ \%ﬁ | e
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T 6.0- ‘\5 \M 6.0 g
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Figura 11.1.a pH de la muestra con agitador vs sin agitador

Las diferencias entre configuraciones y el comportamiento logaritmico se pueden observar en la
Figura 11.1.a. Especificamente, en la medicidn con agitador, el pH alcanzé un valor minimo de 5.76,

mientras que sin agitador descendid hasta 5.39. Esto se debe a que el movimiento generado por el

42

. UANWIAEY AV " T\ WAAVANW \"V. 4N



UNIVERSIDAD AUTONOMA DE QUERETARO

FACULTAD DE INGENIERIA

agitador expulsa hacia la superficie parte del CO: inyectado, reduciendo el tiempo de contacto entre

el gas y el agua y, en consecuencia, disminuyendo la cantidad de CO:2 disuelto.

Otra observacion interesante es que el uso del agitador suaviza la curva de pH. Ademas, en ambos
casos, se puede comprobar que los primeros pulsos generan el mayor cambio en el pH, mientras

que los pulsos posteriores tienen un efecto progresivamente menor debido a la escala logaritmica.

A partir de estos resultados, se concluye que, existe la posibilidad de usar el agitador magnetico en
sistemas abiertos cuyo objetivo es maximizar la disolucion de CO2. Ademas, se comprobd que
conservar el gas en el liquido un mayor tiempo y tener un tamafio de burbuja menor, nos permite

llevar la muestra a valores de pH mas bajos.

11.1.2. Estudio de escape de CO; disuelto en H,0

Al medir el valor de pH en una ventana de tiempo mas amplia, pudimos observar la liberaciéon de
CO2 disuelto. Este proceso constituye la reaccion de reversion de disolucion de CO: presentada en

el marco tedrico y ocurre mediante el escape de gas de didxido de carbono de la muestra.

I I I I I I I I I I I I 1 I
) 1.0 _i L 10 o
2 )
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® ©
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Figura 11.1.b Medicién de pH durante la reaccion de reversion.

En la Figura 11.1.b se observa que aproximadamente el 90 % del CO, se ha liberado después de 5

horas y media, el 95 % tras 6 horas y media, y cerca del 100 % al cabo de 8 horas y media. En
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intervalos de tiempo cortos del orden de minutos, como los primeros 20 minutos de inyeccion, puede
ignorarse el escape del CO2 gaseoso, sin embargo, en periodos mas largos existe una dinamica que

debe considerarse entre inyeccion y liberacion del gas.

Estos resultados indican que, en cierta medida, es posible controlar el pH de la muestra, ya sea
mediante la inyeccion de CO, o con la reaccion de reversion. Esto abre la puerta al ajuste
automatizado de pH con un sistema de control basado en el mismo que se utiliza en esta seccion.
Esto permitiria tener valores de pH fijos o variables a lo largo del tiempo en un sistema abierto como

se muestra en las figuras anteriores.
11.2. Calculo de concentracion de CO, con base en el pH de la muestra

Con el objetivo de obtener mas informacion sobre nuestras mediciones, se realizd una primera
aproximacioén de la concentraciéon de CO, en el tiempo de la muestra, utilizando los valores de pH
medidos. Para establecer la relacion entre el pH y la concentracion de CO,, se debe considerar el
proceso de disoluciéon del CO, en agua y la definicién quimica del pH. Las constantes de equilibrio
utilizadas en los calculos presentados se extrajeron de libros y articulos especializados (Atkins & de
Paula, 2014; Stumm & Morgan, 1996; Sander, 2023). A continuacién se presentan las reacciones

involucradas y el desarrollo realizado para obtener la expresién que necesitamos.

Ecuacion de equilibrio de hidratacion del CO,:
COz(ac) + H,0(1) = H,CO3(ac) (K_hid =~ 1.7 x 1073) (Ecuacion 11.1)

Ecuacion de equilibrio quimico para la primera disociacion del acido carbonico:
H,C03(ac) = H*(ac) + HCO3; (ac) (Ka; =~ 4.3 X 1077) (Ecuacién 11.2)

Relacionando estas ecuaciones con sus constantes de equilibrio obtenemos las siguientes dos
ecuaciones, para la hidratacion de CO,:
[HC03]

K., = —— Ecuacion 11.3
hid ™ Tco, (@] ( )

Para la primera disociacién del acido carbonico, originalmente la ecuacion es:

ko1 =

[H*][HCO5]

Ecuacion 11.4
[H2CO03] ( )
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Considerando que existe una relacion 1:1 entre los productos, es decir que los hidrégenos del H2COs3
se dividen entre ambos productos de igual manera ([H*] = [HC05]) se puede hacer la siguiente
simplificacion:

_ T

k, = TN (Ecuacion 11.5)

Combinemos la ecuacién 11.3 y 11.5 para obtener la relacion entre el pHy [CO, ]
[H*]? = ka1 - [H2CO03] = kqq " Kpig - [CO; (aq)]

H+12
[COz ag)] = LA - (Ecuacién 11.6)
2(a) ka1'Knia
Utilizando la definicion de pH:

pH = —log,, [H*] - [H*Y]=10"P%" > [H*]? = 107?PH (Ecuacion 11.7)

Finalmente, al sustituir obtendremos una expresion que relaciona el pH de la muestra con la
concentracion de CO, de la misma.

10~2pPH

[CO; (] = (Ecuacion 11.8)

ka1'Knid

A partir del valor mas bajo de pH registrado (5.39), se calculé una concentracion maxima de CO,
disuelto de 0.023 mol/L. Este valor establece una escala de referencia para el analisis 6ptico
posterior. En comparacion con estudios previos realizados en el laboratorio de 6ptica del CFATA,
observar diferencias en este rango de concentraciones, representa una mejora en el rango de

deteccion en 2 ordenes de magnitud, sin cambios en el sistema espectroscopico.

En trabajos anteriores sin analisis computacional, empleando muestras de NaCl en el rango de 0.175
M a 3 M, las diferencias en los patrones de difraccién eran lo suficientemente marcadas para
observarse de forma directa. En contraste, las condiciones de este estudio demandan un analisis
computacional mas sensible, capaz de identificar variaciones marginales entre los patrones de
difraccién. Para tal fin, se desarrollo y optimizé un cédigo especializado, incorporando distintos

enfoques y metodologias orientados a mejorar la resolucion del analisis.

En la siguiente seccion se presentan los patrones de difraccion obtenidos y las técnicas aplicadas

para su procesamiento.
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11.3. Generacion de patrones de difraccion y preprocesamiento de

imagenes

En esta etapa se utilizd6 la mesa o6ptica para generar los patrones de difraccion, siguiendo la
metodologia descrita previamente. Los resultados mostrados en esta seccién presentan el inicio del
estudio termo-6ptico de las muestras y cubren la inyeccion de COz, la obtencién de los patrones de
difraccion y el procesamiento previo al andlisis computacional. Observamos la muestra preparada
para la mesa Optica, el preprocesamiento de imagenes, descomponiéndolas en sus tres canales
RGB para determinar la informacion que contiene cada uno. También se incluyen patrones de

difraccion obtenidos para visualizar sus elementos y propiedades.

11.3.1. Inyeccion de CO; y obtencion de patrones de difraccion

Con el objetivo de mostrar mas claramente el proceso de R

inyeccion, se tomé una fotografia de la cubeta dptica fuera de la
mesa optica, esta imagen se muestra en la Figura 11.3.a. Para la
generacion del lente térmico, la cubeta permanecioé en la mesa
Optica durante el proceso de inyecciéon de CO2. Otro detalle
notable de fotografia es que el contenedor es hermético y hace
un buen trabajo en sellar la muestra, evitando fugas de COz2 (g).
Aunque no aparece en la imagen, también se utilizé6 un medidor
de presion con el objetivo de llevar una medida de control. Con
esta configuracion se obtuvieron imagenes de los patrones de

difraccion de la muestra a medida que se inyectaba cada pulso

de COa. Figura 11.3.a Fotografia del
sistema de inyeccién de CO:z

11.3.2. Preprocesamiento de Imagenes

Las imagenes originales tienen una resolucion de 4k. Previo a realizar el analisis computacional, las
imagenes son centradas al punto de mayor intensidad del patron de difraccién y recortadas a un
octavo de su tamario. A continuacién se muestran los patrones originales antes de su procesamiento,
gue nos permiten visualizar la informacioén de la que partié nuestro analisis. A la izquierda se muestra
el patron correspondiente al agua mili-q; a la derecha, el patréon de la muestra con mayor

concentracion de CO,.
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Figura 11.3.b Patrdn de difraccion del agua como referencia.

Figura 11.3.c Patron de difraccion de muestra con mayor concentracién de CO,.
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Como se puede observar en las siguientes figuras, a simple vista resulta dificil notar diferencias entre
los patrones de difraccion. Sin embargo, el analisis computacional de estos patrones permite detectar
y cuantificar variaciones mediante métodos como el analisis de areas y el ajuste de funciones de
Bessel. Para realizar este analisis se exploraron distintos enfoques, entre ellos el conteo de anillos
en el patron de difraccion, la integracidn del perfil de intensidad a lo largo del eje x, el analisis de

areas y el ajuste de funciones al perfil de intensidad.

Finalmente, dos metodologias mostraron mayor precision y diferencia entre muestras: (i) el analisis
de areas luminosas vy (ii) el ajuste de una funciéon de Bessel de orden cero al perfil de intensidad.
Ambos procedimientos se describen con detalle en secciones posteriores. Antes de ello, observemos

los diferentes canales de color RGB que componen nuestras imagenes.

Figura 11.3.d Canal rojo del patrén de difraccion
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Figura 11.3.e Canal verde del patrén de difraccion.

Figura 11.3.f Canal azul del patrén de difraccidn
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Figura 11.3.g Combinacién de Canal Ry G

Para optimizar nuestro analisis computacional fue de gran utilidad usar la estructura de la imagen
del patrén de difraccion obtenido con la camara comercial, es decir a partir de los tres canales RGB
de cada imagen (R-Red, G-Green, B-Blue). Donde cada canal tienen 8 bits, es decir un estandar de
24 bits, usando valores de intensidades de 0 a 255 por pixel. Observamos con detalle la saturacién,

definicidon de las areas oscuras, niumero de anillos y desplazamiento espacial

Para cada figura se identificaron propiedades importantes en las imagenes de los patrones. A

continuacion se detallan las observaciones especificas:
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o Figura 11.3.d. Los valores de intensidad R. El canal rojo de las imagenes de los patrones

mostré la mayor saturacidon de intensidad por pixel (255). Esto representa una mejor
resolucién de intensidad en los valores de los anillos exteriores, permitiendo observar 3

anillos de luz. Este contraste entre zonas claras y oscuras facilita la deteccién de contornos.

o Figurall.3.e. Los valores de intensidad G. El color verde, al encontrarse préximo en longitud

de onda al rojo, presento una intensidad suficiente para observar los dos primeros anillos del
patron. La ventaja que tiene sobre el canal rojo es que la imagen no presenta saturacion en
su perfil de intensidad. Esto se evidencia en la region central, el punto de mayor iluminacion.
También se observa que la intensidad capturada disminuye conforme aumenta la distancia

radial. Este comportamiento no se alcanza a apreciar en el canal rojo.

o Figura 11.3.f. Los valores de intensidad B. Debido a que el canal azul esta limitado debido a

las herramientas opticas usadas, la intensidad registrada en este canal resulté demasiado
baja. En consecuencia, el canal azul no se utilizé en este analisis, sin embargo, puede ser

considerado para un analisis dispersivo de color.

e Figura 11.3.g. Combinacion R+G. En este patron se puede observar el efecto llamado

dispersién cromatica, particularmente en el centro del patrén se nota el desfase espacial

51

. UANWIAEY AV " T\ WAAVANW \"V. 4N



UNIVERSIDAD AUTONOMA DE QUERETARO

FACULTAD DE INGENIERIA

entre el rojo y el verde. Esto nos indica que es mejor separar los canales para evitar
sobreponer las intensidades y deformar la circularidad de los mismos.

11.4. Analisis de areas luminosas

Una de las diferencias mas notables entre patrones de difraccion de distintas concentraciones de
soluto, es el numero de anillos y el area de las regiones luminosas. Es por este motivo que se decidio

estudiar dichas variaciones a través de un tratamiento computacional.

Cabe destacar que, las diferencias en los patrones de difracciéon son mas notables cuando se trabaja
en rangos amplios de concentracion de soluto. Sin embargo, en el caso del CO2, las bajas

concentraciones alcanzadas implican que las variaciones en los patrones de difraccion sean sultiles.

Para el estudio de estas variaciones se tomd como referencia el area luminosa correspondiente a la
muestra de agua pura. Este valor se utilizdé para normalizar las areas obtenidas de las muestras con
CO2, y posteriormente se multiplicd por 100 con el fin de expresar los resultados en términos
porcentuales. La ultima muestra, correspondiente al pulso niumero 20, que presenté el valor mas

bajo, con una intensidad relativa del 97,16 %. Como se puede observar en la Figura 11.4.a.

Pulso de CO: vs Porcentaje de Area Luminosa
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Figura 11.4.a Porcentaje de area luminosa en relaciéon con la muestra de agua.
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Con el propésito de determinar si esta diferencia era estadisticamente significativa, se calculd la
desviacion estandar de cada muestra (Figura 11.4.b). Inicialmente se consideré utilizar las cinco
imagenes capturadas por patron; sin embargo, tras un analisis individual se observd que las tres
primeras imagenes presentaban una alta variabilidad, atribuida al paso de burbujas de CO, cerca o
a través del haz de luz. Por este motivo, solo se consideraron las imagenes cuatro y cinco para el
calculo final cuando el sistema esta mas estable. Asimismo, tres muestras fueron descartadas debido
al excesivo ruido en sus patrones sensible por las burbujas generadas en la inyeccion de COz, lo

que las hacia no representativas para el analisis cuantitativo.

Después de filtrar los datos, la desviacién estandar promedio resulté de 0,39 %, con un valor maximo
de 1.1 % en el pulso numero 5. Dado que la intensidad relativa minima registrada fue de 97.16 %,
separada 2.9 % del valor inicial, se confirma una diferencia significativa entre la muestra de agua y
aquella con la mayor concentracion de CO,.

Aunque la Figura 11.4.a no presenta una tendencia perfectamente lineal, los resultados muestran
una disminucién progresiva del area luminosa conforme se incrementa la cantidad de CO, inyectado.
Este comportamiento se asocia a un aumento en el nimero de anillos de difraccion, lo que produce
patrones mas compactos y anillos internos mas angostos. Dicho efecto ha sido observado
previamente en experimentos realizados en el laboratorio de optica del CFATA y coincide con lo

reportado en la literatura para sistemas con mayor concentracion de soluto.
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Pulso de CO; vs Desviacion Estandar
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Figura 11.4.b Desviacion estandar para el patron de cada pulso de CO:2

Finalmente, se observé que el canal rojo (R) de la imagen RGB proporciond los mejores resultados
en la deteccion de contornos, debido a que la luz blanca se genera mediante el laser infrarrojo y

cristal generador de luz blanca, resultando en una maxima intensidad en el canal rojo.

11.5. Ajuste de modelo matematico a perfiles de intensidad luminosa

11.5.1. Seleccién de modelo para ajuste de perfiles de intensidad.

Aunque el céalculo de areas luminosas es un analisis valido de propiedades del patron, realmente no
proporciona una buena representacion fisica del patron de difraccion. En discusiones de
investigacion en el CFATA y con la ayuda del Dr. Rafael Quintero, se propuso tomar un acercamiento
mas tedrico, usando las ecuaciones 6pticas que describen el fendmeno de difraccién. Es en este

contexto que se consideraron diferentes funciones para el ajuste de los perfiles de intensidad.

Como se menciona en la seccion metodolégica, se trabajo con tres modelos: una funcién polinomial,
una funcion de Bessel y una funcion de Airy. Los resultados de estos ajustes se presentan en la

Figura 11.5.a, donde los puntos azules representan los valores experimentales.
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Para este analisis, la imagen original fue preprocesada de la misma forma que se hizo para el analisis
de areas luminosas, con la diferencia de que se selecciond solo el canal verde del registro RGB por
motivos que se cubriran a detalle mas adelante.

Comparacion de Ajuste de Diferentes Funciones

Datos experimentales
140 4 —— Polinomial
—— Bessel 0 cuadrada
120 — iy
100 -
2 i
5 80
(5]
=
E 60 -
40 -
204
0 .

T T T T
—200 —-100 0 100 200
Eje x en pixeles

Figura 11.5.a Comparacion visual del ajuste de los diferentes modelos al patrén de difraccion de
una muestra de agua.

La Figura 11.5.a presenta una comparacion cualitativa de los diferentes modelos empleados para el
ajuste de los perfiles de intensidad, permitiendo evaluar su desempefo sin recurrir a un analisis
numeérico de los errores. A partir de este analisis visual fue posible identificar las principales ventajas
y limitaciones de cada modelo.

En primer lugar, el modelo polinomial no resulté adecuado para describir el comportamiento del
patron de difraccion. Incluso al incrementar el numero de términos, el ajuste no logra reproducir con
precision la region central de alta intensidad, mostrando desviaciones significativas respecto a los
datos experimentales.

En contraste, la funcion de Airy reproduce de manera precisa la distribucién de intensidad en la zona

central del patron; sin embargo, pierde validez en las regiones periféricas, donde los anillos de
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difraccion presentan una discrepancia mas evidente. Esto se debe a que la funcion tiende a

aplanarse en las zonas de menor intensidad, a diferencia de los datos experimentales obtenidos.

Finalmente, la funciéon de Bessel modificada presentada en la metodologia para el analisis de

imagenes:

1(x) = alJ,(f-0)]* +c (Ecuacion 11.9)

proporcioné un ajuste satisfactorio tanto en la regién de mayor intensidad como en los picos
correspondientes a los anillos de difraccion. Si bien el ajuste no es exacto para todos los maximos,
esta diferencia es esperable debido al ruido en las imagenes y a la ligera asimetria que se observa
al comparar los valores de intensidad a ambos lados del maximo central. Para esta tesis y tomando
en cuenta los puntos mencionados, se selecciond definitivamente la funciéon de Bessel como modelo

de ajuste.

11.5.2. Ajuste de Bessel cuadrada de orden cero.

Antes de proceder con el ajuste de datos experimentales, fue importante considerar las propiedades
observadas de los canales RGB. Debido a la alta intensidad del canal rojo en las imagenes
obtenidas, este no resulté adecuado para el ajuste mediante la funcién de Bessel, ya que presenta
saturacion en la region de mayor intensidad, como se muestra en la Error! Reference source not

found., aunque se tiene una mejor resolucion de intensidad en los valores de los anillos externos.

Por otro lado, el canal verde del registro RGB, Figura 11.5.¢c, representa una buena opcion, al no
presentar saturacion en la zona central y, al mismo tiempo, conservar un nivel de detalle suficiente

en los anillos periféricos del patron de difraccion.
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J3 Ajustada. Muestra de agua
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Figura 11.5.b Ajuste de Bessel al perfil de intensidad del color rojo
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Figura 11.5.c Ajuste de Bessel al perfil de intensidad del color verde

57

. UANWIAEY AV " T\ WAAVANW \"V. 4N



UNIVERSIDAD AUTONOMA DE QUERETARO

FACULTAD DE INGENIERIA

Una vez seleccionado el modelo de Bessel y el canal verde del RGB, se realiz6 el ajuste de la funcion
al patrén de difraccion correspondiente a cada pulso de CO2 y se graficé la variable de frecuencia

contra el numero de pulso para intentar visualizar alguna tendencia en nuestras mediciones.

Pulso de CO; vs Frecuencia de Juz Ajustada

103
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102
101.5
101
100.5

100

Frecuencia de J,2 Ajustada

99.5
0 5 10 15 20

Numero de pulso

Figura 11.5.d Ajuste de Bessel con desviacion estandar y linea de tendencia

Aunque la frecuencia de la funcion de Bessel ajustada no incrementa de manera completamente
lineal, si evidencia una tendencia ascendente clara, particularmente al observar la traza que conecta

la frecuencia correspondiente a la muestra de agua con la del pulso numero 20 (ver Figura 11.5.d).

Las fluctuaciones observadas entre los pulsos intermedios pueden atribuirse a diversos factores
experimentales y se presenta una interpretacion fisica de estos resultados y se proponen ajustes

metodoldgicos para mejorar la precision de las mediciones posteriores.

La variabilidad observada se atribuy6 principalmente a cambios dindmicos de presion y temperatura
durante la captura de los patrones de difraccion donde se requiere un tiempo de estabilidad para la
una medida optima. Con ayuda del interferémetro Michelson integrado para monitorizar la
temperatura de forma optica en el arreglo experimental del sistema de espectroscopia de lente
termica, se pudo observar claramente una fluctuacién de temperatura al momento de inyectar COx,
que al paso de un tiempo se estabiliza. Este fendmeno se explica porque el laser infrarrojo empleado
para generar el gradiente térmico local calienta la muestra de forma rapida pero requiere algunos

milisegundos para estabilizar el patrén de difraccidon, mientras que la dindmica del gas frio de CO,
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inyectado se encuentra avanzando hacia el contenedor, provocando un intercambio de calor entre
ambos medios. También se observa la dinamica de inyeccién con un flujo de burbujas desde el fondo
de la celda hacia la superficie del menisco del liquido. El restablecimiento del equilibrio en la dinamica
y temperatura del liquido requiere de cierto tiempo, por lo que es probable que algunas de las

capturas se hayan realizado antes de que la muestra alcanzara este equilibrio.

Para futuras mediciones se recomienda tanto el uso del interferémetro para monitorear de mejor
manera las fluctuaciones térmicas, como limitar el movimiento del liquido causado por las burbujas.

Esto representa erradicar el ruido generado por fluctuaciones naturales del sistema.

Asimismo, se sugiere conservar los medidores de presion como retroalimentacion a el control de

inyeccién para mejorarlo, con el fin de estabilizar la presién antes de iniciar la inyeccion de CO,.

La implementacion conjunta de estas mejoras permitiria disponer de un sistema con control de
presion y de temperatura, lo que incrementaria notablemente la precisién experimental y reduciria

las fluctuaciones y el ruido presentes en las imagenes.

Pulso de CO2 vs Desviacion Estandar
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Figura 11.5.e Desviacion estéandar de los ajustes de la funcién de Bessel modificada

El ajuste basado en la funcién de Bessel presenté una desviacion estandar considerablemente

menor, aproximadamente la mitad de la observada en el analisis de areas luminosas. En promedio,
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la desviacion estandar calculada fue de 0.26 %, lo que sugiere que este método ofrece una mayor
precision y estabilidad en la estimacion de los parametros experimentales. Si bien la diferencia entre
el primer y el ultimo valor se mantuvo cercana al 3 %, el error asociado al ajuste fue menor, lo que

permite confiar con mayor certeza en los resultados obtenidos a partir de este enfoque.
11.6. Consideracion de la presion parcial de CO,

En la seccién previa sobre el analisis de patrones de difraccion se habra notado que se utilizé el
numero de pulso como variable en el eje x de las graficas. Sin embargo, esta variable no constituye
una unidad fisica, y aunque es util para observar las variaciones de los patrones en el tiempo, no
permite establecer una correlacion entre la concentracién de CO, y los cambios observados en los

patrones de difraccién.

Para relacionar cuantitativamente el CO: inyectado con las variaciones observadas, la forma mas
directa seria utilizar el volumen de inyeccién configurado como referencia para el céalculo de
particulas de COz inyectadas por pulso. Sin embargo, lo que los datos experimentales mostraron, es
que se debe monitorear la cantidad de gas inyectado, no simplemente tomar el valor configurado

como referencia de inyeccion, esto se demuestra a continuacion.

11.6.1. Presion tedrica contra presion experimental

Una parte fundamental de la configuracién utilizada para la obtencion de patrones de difraccion es
la cubeta optica de cuarzo cerrada. Esta es sellada herméticamente, impidiendo la fuga de gas y
permitiendo Unicamente la conexion de la jeringa de inyeccion y el medidor de presién. El volumen
total de la cubeta es de 4 mL, de los cuales 2 mL corresponden al volumen de agua ultrapura (mQ),
dejando un espacio libre de 2 cm?® ocupado por aire. Finalmente hay que mencionar que para la

obtencidén de patrones se configuré la inyeccion de 20 pulsos de 2 cm?® de CO, cada uno.
Considerando estos valores en nuestra configuracién, es posible aproximar la presion teérica que
deberia alcanzar el recipiente, aunque cabe mencionar que para tener una estimacion mas precisa

deberia considerarse la disolucion de CO.. Para esta aproximacion consideramos la ley de los gases

ideales, teniendo en cuenta que la temperatura y el volumen del recipiente permanecen constantes:
PV =nRT - P=I;—T-n - P=C-'n (Ecuacién 11.10)

dond C—RT
onde (=
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Donde V, el volumen que delimita el gas, es el espacio libre en la cubeta 6ptica, 2 cm3.
Expresando la presion total en funcion de las condiciones iniciales:
P =C- nyorar ; Niotal = Mo T Niny
La nueva presion sera:
P =C(ny + nypy) (Ecuacién 11.11)

Sustituimos el valor de C de acuerdo a la ecuacion 11.10 y escribimos el numero de particulas de

acuerdo a la ley de los gases ideales:

P = E *[(PO' VO )_l_(Piny'Viny)

4 RT RT ]

En este caso, el volumen inicial de aire es el espacio libre en la cubeta 6ptica, es decir, V, = V. Por
lo tanto, al sustituir V por V los volimenes del primer producto se eliminan. Asimismo, las constantes
Ry T se cancelan al factorizar. Finalmente tenemos:

(Piny'Viny)

P =P+ ———— (Ecuacién 11.12)
Vo

Esta ecuacion corresponde exactamente a la expresion de presion total como suma de presiones
parciales. El término P, representa la presion parcial del aire inicialmente contenido en el recipiente,

mientras que el segundo término representa la presién parcial del CO, inyectado. Por lo tanto:

(P iny’ Viny)

pCOZ = VO

(Ecuacioén 11.13)

En donde existen 2 variables, la presion del gas inyectado, Py, y €l volumen inyectado, Viy,,. Tras

revisar el manual del instrumento de inyeccion CARBOMED, se determind que la presién de
inyeccidn puede estar entre 1 atm y el limite de funcionamiento de la maquina, 2.75 atm. Esta presién
depende de propiedades mecanicas de los conductos del gas y de su salida, es decir de la saturacién

de la manguera y de la presion a la salida en la punta de la aguja de inyeccioén.

Considerando P;;,,, = 1 atm para obtener valores bajos de pCO2, mas cercanos a los datos
experimentales y sustituyendo gas inicial V, = 3 cm3, obtenemos la siguiente expresion y valores de

pCO, tedricos:
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Viny L.
pCO, (Viny) = e’ atm (Ecuacion 11.14)
pC0,(15cm3) =5atm ; pCO,(40cm3) = 13.3 atm

Donde 10cm? equivalen a 5 pulsos inyectados y 4cm? a 2 pulsos. Comparando estos calculos con
los valores experimentales de pCO2 mostrados en la Tabla 11.a. Podemos ver que los valores

experimentales son mucho menores a lo anticipado.

Pulso 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

pCO, (atm) 0.063 0.148 0.256 0.355 0.473 0.592 0.730 0.868 1.017 1.204

Pulso 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20

pCO; (atm) 1.382 1.570 1.777 2.004 2.221 2.468 2.655 2.715 2.724 2.724

Tabla 11.a Valores de pCO: correspondientes a los diferentes niimeros de pulsos

Incluso considerando la disolucion del gas en el agua, esta pérdida no explica por completo la
discrepancia observada, ya que los valores de presién experimental llegan a ser menores al 20% de

la presion tedrica calculada.

Otra utilidad de obtener la ecuacién 11.14 es que nos permite calcular el volumen de CO: real
inyectado por cada pulso configurado en funcion de la presién parcial medida. Esto es posible ya

que la relacién es directamente proporcional, y por lo tanto la ecuacién se puede escribir como:

ApCO,

AViny = 3 cm3-atm

(Ecuacion 11.15)
La Figura 11.6.a muestra los datos de pCO2 de la Tabla 11.a, graficados en funcién del nimero de
pulsos. Utilizando la ecuacion 11.15 podemos visualizar también el volumen de CO:2 inyectado por
pulso, trazado en color verde. Analizando la figura podemos notar que el sistema inyecté una mayor
cantidad de CO2 conforme aumentaba la presion en la cubeta dptica. Esto puede estar relacionado
con la variacion que mencionamos en la presion de inyeccion Pyy,,. Dependiendo del funcionamiento
de la maquina, puede ser que al aumentar la presion del sistema cerrado, la maquina compense
aumentando la presion de inyeccion. Esto significaria un aumento en la cantidad de gas inyectado

de acuerdo a la ley de los gases ideales. (n = PV/RT).
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Presion de CO; y Volumen Inyectado
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Figura 11.6.a Limite de presién y volumen de CO:2 por pulso.

Se observo también que a presiones cercanas a 40 psi (= 2.75 bar), el sistema ya no era capaz de
continuar con la inyeccién de gas. Este comportamiento indicaba la existencia de un limite de
funcionamiento determinado por la presidon maxima alcanzable en la punta de la aguja de inyeccion.
El cual se confirm¢ al revisar las especificaciones del dispositivo CARBOMED (observar la seccion

de materiales).

La causa del limite de presidn se identificd al conocer su valor maximo: 40 psi. Este valor corresponde
a la presion configurada en la valvula que regula la salida de CO2 desde el tanque al sistema
CARBOMED. Al analizar el sistema en su conjunto, se comprende que, una vez que la presién en la
cubeta éptica alcanza los 40 psi, ésta es igual a la presién de salida del gas. En consecuencia, el
flujo de gas se detiene, ya que no existe un diferencial de presion que permita su avance desde el

tanque hacia la cubeta. De este modo, se establece un limite fisico en el sistema.
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11.7. Determinacion de concentraciones del sistema carbonato mediante

pCOz

Si deseamos utilizar la presién parcial de CO2 como medida de control de la disolucién de CO2 en
agua, es necesario establecer con gran precision, mediante ecuaciones quimicas, la relacién entre
ambas variables. A continuacién se muestra el desarrollo seguido para el célculo de las

concentraciones de los compuestos involucrados en el equilibrio de disociacion del acido carbénico.

11.7.1. Calculo tedrico de disolucion con ley de Henry

Como observamos en el marco tedrico, la disoluciéon de un gas en contacto con un cuerpo liquido
depende directamente de la presion parcial que dicho gas ejerce en su superficie. Segun la ley de
Henry:

[CO,] = H *pCO, (Ecuacioén 11.16)

En el caso particular del didxido de carbono, la constante de Henry tiene el siguiente valor: H =

3.38 x 1072 a condiciones estandar (Sander, 2023).

11.7.2. Ecuaciones quimicas relacionadas al proceso de disociacion del acido carbénico

Retomando las tres ecuaciones de acidificacion presentadas en el marco tedrico, en esta seccion se
calculan las concentraciones de los diferentes compuestos en funcion de la presion parcial de CO:o.
Las constantes de equilibrio utilizadas en los calculos presentados se extrajeron de libros y articulos
especializados (Atkins & de Paula, 2014; Stumm & Morgan, 1996; Sander, 2023).

En la primera fase de este proceso, el didxido de carbono disuelto en agua esta en equilibrio con el

acido carbonico, como se muestra en la siguiente ecuacion:

CO, + H,0 = H,CO4 (Ecuacién 11.17)

En esta reaccion la constante de equilibrio a 25°C es Kn = 1,70%107%, lo que significa que la mayor
parte del diéxido de carbono no se convierte en acido carbonico y permanece como moléculas de
COs2. No obstante, este bajo porcentaje tiene un gran impacto en el pH del compuesto. Esto se debe
a que el 4cido carbédnico es diprotico, es decir, tiene dos hidrégenos que se disocian y, por tanto, da

lugar a las siguientes dos reacciones de acidificacion:
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H,CO; = HCO; + H* (Ecuacion 11.18)

mol
K, = 25% 10‘4T; pK,, = 3.60a 25°C.

HCO; — = C03%~ + HY (Ecuacién 11.19)

mol
K, = 5.61 X% 10_11T; pK,, = 10.25a 25°C.

Finalmente, se debe tener en cuenta el equilibrio de hidratacion entre el CO:z disuelto y el H2COg, es

decir:

= [1;20]31 = 1,70 x 1073 (Ecuacién 11.20)
2

11.7.3. Desarrollo de férmulas para el calculo de concentracion de compuestos

Para obtener la primera férmula para el calculo de concentraciones podemos utilizar la ley de Henry,

que muestra el equilibrio entre el CO:2 disuelto y el CO2 gaseoso encima de la solucion:

pCO,
Ky

[CO,] = (Ecuacion 11.21)

Donde Kn = 29.76 atm/(mol/L) a condiciones estandar.

Para calcular la concentracion de H, C 05 escribimos la ecuacion de la constante de equilibrio de la

reaccion 11.17 y despejamos:

[H,COs]
Ky =—2"3 5  [H,CO0s] =K,-[CO
h [COZ] [ 2 3] h [ 2]
[H,C05] = Ky, - 22 (Ecuacion 11.23)
H

Después debemos utilizar la ecuacion de la constante de equilibrio de la reaccion 11.18 para obtener:

kg1'[H,CO
[1+] = Kea 1H2C0s] (Ecuacion 11.24)
[HCO; |

Debido a que la ecuacion 11.24 presenta dos variables, debemos introducir otra ecuacién para

resolver este sistema. La condicién de neutralidad nos ayuda a simplificar las expresiones si

consideramos que la concentracion de [C02‘3] toma el valor de cero:
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[H*] = [0H"] + [HCO 1+ 2[C0,3] —  [HCO;]= [H*]— [0OH™] (Ecuacion 11.25)

Sustituyendo la ecuacién 11.25 en 11.24 y desarrollando:

ka1 - [HyCO3]

) = = tom]

[H+]2 - [H+][0H_] = kg1 - [H,CO3]

Posteriormente identificamos que [H*][0H~] = 10~* es el producto iénico del agua, lo sustituimos

por su valor y despejamos la concentracion de H*:

[H*] = /(1071 + kg, - [H,CO5]) (ecuacion 11.26)

Sustituyendo ecuacion 11.23 podemos expresar [H*] directamente en funcion de pCO-

k
[H*] = J(10-14 + kh.ki1 *pCO0,)
H

(ecuacion 11.27)

Para calcular la concentracion del compuesto faltante, [HCO5 ] utilizamos la ecuaciéon 11.25 y el
producto iénico del agua:

10—14

[HCOS] = [H*]~ T

(ecuacion 11.28)

11.7.4. Desarrollo de férmulas para el calculo de concentracion de compuestos

Una vez obtenidas las ecuaciones de concentracion de los diferentes compuestos involucrados en
la disolucién de CO2 en agua, podemos calcular las concentraciones tedricas de la muestra usando

la presion parcial medida en cada pulso de inyeccién.

Los valores de la Tabla 11.b se calcularon mediante un programa en Python. Las ecuaciones

utilizadas fueron: 11.21 para la cuarta columna, 11.23 para la quinta columna y 11.28 para la ultima

columna. Para el célculo de pH, utilizamos: pH = —log[H™].
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No. Pulso pCO, (atm) pH CO; (mol/L) H,C05 (mol/L) HCO; (mol/L)
1 0.069 4.503 0.002 3.947 x 107° 3.141x 1075
2 0.148 4.337 0.005 8.459 x 107 4.599 x 107>
3 0.257 4.218 0.009 1.466 x 107> 6.054 x 107>
4 0.355 4.147 0.012 2.030x 107> 7.124 x 1075
5 0.474 4.085 0.016 2.707 x 1075 8.226 x 1075
6 0.592 4.036 0.020 3.383x107° 9.197 x 1075
7 0.731 3.991 0.025 4173 x 1075 1.021x107*
8 0.869 3.953 0.029 4.962 x 1075 1.114 x 10~*
9 1.017 3.919 0.034 5.808 x 1075 1.205x 10~*
10 1.204 3.882 0.040 6.880 x 107> 1.311x107*
11 1.382 3.852 0.046 7.895 x 107> 1.405x 10~*
12 1.570 3.825 0.053 8.966 x 1075 1.497 x 10~*
13 1.777 3.798 0.060 1.015x 107* 1.593x 107*
14 2.004 3.772 0.067 1.145 x 107* 1.692 x 10™*
15 2.221 3.749 0.075 1.269 x 10~* 1.781x 107*
16 2.468 3.726 0.083 1.410 x 107* 1.877 x 10~*
17 2.655 3.711 0.089 1.517 x 10~* 1.947 x 10~*
18 2.715 3.706 0.091 1.551 x 107* 1.969 x 10~*
19 2.725 3.705 0.092 1.556 x 10~* 1.973x 107*
20 2.725 3.705 0.092 1.556 x 10~* 1.973 x 10~*

Tabla 11.b Valores de concentracién de compuestos en funcién de pCO2

La Figura 11.7.a, muestra la grafica correspondiente a los datos presentados. Esta nos permite
visualizar, en escala logaritmica, las proporciones de los diferentes compuestos al igual que su
cambio en funcion de la presion parcial de CO2. Se puede observar que en los primeros puntos existe
un incremento mayor de concentracion, particularmente para el CO2 y el ion bicarbonato (HCO3").
Ambos compuestos aumentan su concentracién mas de un orden de magnitud, comparando al pasar
del primer al ultimo valor de presion, mientras que el acido carbénico H,CO5 incrementa de forma

mas lineal.

También se presenta el comportamiento del pH y la presion parcial medida en funcién del nimero
de pulso. Este se muestra en la Figura 11.7.b y sirve para visualizar la acidificacion. La grafica reitera
lo que observé en el primer estudio de pH de esta tesis, mostrando que el valor de pH disminuye en

mayor medida en los primeros pulsos estabilizandose un poco en los pulsos posteriores.
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Especiacion del sistema carbonato
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Figura 11.7.a Visualizacion de limite de presion en la inyeccion de CO2
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Figura 11.7.b Cambio de pCO:2 y pH en funcién del numero de pulso
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11.8. Ajuste de Bessel a los perfiles de intensidad incorporando la

concentracion molar de CO,

Finalmente, unas vez calculadas las aproximaciones de molaridad (M), esta seccidn presenta la una
grafica similar a la Figura 11.5.d, utilizando los valores de molaridad en lugar del nimero de pulso

como variable en el eje x. Esta grafica puede observarse en la Figura 11.8.a.

Molaridad vs Frecuencia de J,? Ajustada
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Figura 11.8.a Frecuencia de Bessel ajustada en funcion de concentracion molar de CO:

En general, ambas graficas —tanto la que utiliza el ndmero de pulso como la que emplea la
concentracion de CO,— muestran un comportamiento similar. La principal diferencia aparece en el
punto en el que el sistema alcanza su limite de inyeccién. En este limite, observado previamente
cuando la presion parcial alcanza y se mantiene en 2.725 atm, ya no se produce un incremento en
la molaridad de CO,. Como consecuencia, los ultimos tres puntos aparecen muy préximos entre si

en el eje X.

Este hecho resulta particularmente util, ya que estos tres puntos, correspondientes a
concentraciones practicamente iguales, presentan valores similares de frecuencia en su funcién de
Bessel ajustada, alrededor de 102.5%,. Considerando ademas que la desviacion estandar promedio
es menor a 0.3% (Figura 11.5.e), este resultado confirma que el método alcanza la sensibilidad

necesaria para la deteccion de CO, incluso a bajas molaridades.
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12. Trabajos futuros

Como mejoras para futuras investigaciones, se proponen los siguientes puntos:

e Capturar al menos 10 imagenes por pulso para reducir la variabilidad asociada a la toma de
datos.

e Aumentar el tiempo entre pulsos a aproximadamente 4 minutos y realizar la captura al final
de este tiempo de relajacion, asegurando que el sistema regrese a condiciones lo mas
estables posible.

e Verificar que la temperatura de la muestra y del gas inyectado sea la misma, para evitar
variaciones térmicas no controladas que puedan afectar la formacion del lente térmico.

¢ Implementar el dispositivo Peltier desarrollado, con el fin de trabajar a temperaturas mas
bajas. De acuerdo con la teoria, la solubilidad del CO, aumenta al disminuir la temperatura,
por lo que esto podria amplificar el efecto observado.

e Explorar un incremento de anillos en la difracciéon, a través del aumento de la potencia del
laser, lo que permitiria un analisis mas detallado.

e Incorporar el uso del interferémetro para el monitoreo 6ptico continuo de la temperatura,
especialmente util para registrar la temperatura exacta al momento de la captura y observar

las fluctuaciones generadas durante la inyeccién de CO,.

Por otro lado, también es importante sefalar los aspectos de la metodologia que demostraron ser
adecuados y que se recomienda mantener: la medicion de la presion parcial de CO,, la configuracion
de inyeccion (dos dosis de 20 cc, 2 cc por pulso), y el analisis utilizando el canal verde de las

imagenes, el cual ofrecid mejor contraste para el procesamiento.

Observaciones mas detalladas sobre la interpretacion de los resultados se presentan en la seccion

de conclusiones.
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13. Conclusiones

A lo largo de este trabajo se abordd una pregunta muy concreta: si es posible detectar la presencia
de bajas concentraciones de CO, en agua mediante el analisis de los patrones de difraccion
generados por espectroscopia de lente térmica. Todas las etapas desarrolladas —desde la
preparacion de muestras hasta el procesamiento de los perfiles de intensidad— estuvieron dirigidas
a responder esa pregunta con base experimental. Fue posible el aumento local de temperatura que
modifica el indice de refraccion del medio, para detectar con patrones de difraccion, la presencia
pasos de bajas concentraciones de CO, en agua, es decir, con pulsos de inyeccién automatizado
de CO; .

En primer lugar, la implementacién del sistema de inyeccion automatizado de CO, permitié adaptar
de manera funcional un equipo comercial (CARBOMED) para la preparacion controlada de muestras
acuosas. Se identifico claramente un limite fisico del sistema asociado a la presién maxima de
operacion (40 psi = 2.7 atm), asi como la disminucién del volumen efectivamente inyectado conforme
aumenta la presion (p.e. con pasos de 1cc o 2cc de gas, pero el sistema puede hacer pasos minimos
con la digitalizacién sistema de control). Este analisis no solo permitié entender el comportamiento
real del sistema, sino también establecer con mayor claridad las condiciones experimentales bajo

las cuales se trabajo.

Por otra parte, el calculo de la concentracién de CO, disuelto a partir de las mediciones de pH y de
las relaciones de equilibrio quimico permitié estimar la molaridad en cada punto de inyeccion. Aunque
el método electroquimico presenta limitaciones asociadas a su tiempo de respuesta y dimensiones,
fue suficiente para obtener un orden de magnitud confiable de las concentraciones trabajadas. Esto

fue importante porque dio contexto cuantitativo a los cambios observados en los patrones 6pticos.

En cuanto al objetivo principal del trabajo, los resultados muestran que incluso a bajas
concentraciones la presencia de CO, modifica de manera observable la intensidad del lente térmico.
A través del ajuste de los perfiles experimentales a funciones de Bessel de orden cero y el analisis
de areas luminosas, se logré identificar diferencias sistematicas entre la muestra de agua puray la
muestra con CO, disuelto. Estas diferencias no fueron aleatorias: presentaron un comportamiento

consistente conforme aumentaba la inyeccion de gas y la molaridad.

Como se menciona en la seccion de trabajos futuros, el presente trabajo de investigacion también

permitié identificar posibles mejoras en el sistema experimental, entre ellas una mayor estabilidad
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en la presion y la temperatura, el incremento en el nimero de anillos del patron de difracciéon para
mejorar la resolucion, la implementacion de intervalos de cuatro minutos entre pulsos para favorecer
una mayor difusién del gas y la estabilizacion del sistema liquido, asi como el aumento en el nimero

de imagenes capturadas por pulso.

Aun sin la implementacién de estas mejoras, los resultados obtenidos son suficientes para afirmar
que el método es sensible a la presencia de CO, en agua. La deteccién de una diferencia significativa
entre agua pura y agua con CO,, bajo las condiciones actuales del montaje experimental, valida el

principio fisico sobre el cual se fundamenta la hipétesis de trabajo.

En este sentido, el objetivo planteado al inicio puede considerarse cumplido. Se demostro
experimentalmente que la espectroscopia de lente térmica es capaz de distinguir cambios inducidos
por la disolucién de CO, en agua, incluso cuando las concentraciones son relativamente bajas. Mas

alla de la cuantificacion absoluta, se confirmo la viabilidad del enfoque.

Finalmente, este trabajo deja abierta una linea clara de continuidad. Existen mejoras instrumentales
y metodolégicas que podrian incrementar la sensibilidad y reducir la incertidumbre experimental, tal
como ya se anticipa en el propio documento. Sin embargo, los resultados presentados aqui son todos
los obtenidos dentro del alcance de esta tesis y constituyen una base sodlida para futuras

investigaciones.

En conclusion, se logré establecer una relacion experimental entre la presencia de CO, en agua y
la modificacién de los patrones de difraccion generados por un lente térmico inducido. No se trata
unicamente de haber generado patrones, sino de haber mostrado que contienen informacién fisica

relevante. Ese es, en esencia, el aporte central de este trabajo.
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15. Anexos

15.1. Estudio adicional del funcionamiento del dispositivo CARBOMED a

distintas presiones.

Antes de realizar una medida experimental, se tiene que verificar el funcionamiento correcto del
sistema automatizado. Para este propésito se realizé un experimento sencillo, descrito en la ultima

seccion de la metodologia.

En la Figura 11.6.c. el volumen de CO: inyectado se grafica en funcion de la presion tedrica que
experimenta la punta de la aguja de inyeccion. La figura incluye dos grupos de datos,
correspondientes a las dos probetas utilizadas, y muestra que el volumen inyectado no coincidia con
el valor configurado en el sistema de inyeccion de CO2. Analizando a mayor detalle vemos valores
menores a 2 centimetros cubicos por pulso, e incluso una tendencia que indica un menor volumen

inyectado conforme aumenta la presion.

Al comparar ambas configuraciones, se observé una diferencia notable: en la probeta grande, el
volumen desplazado correspondia aproximadamente al 50 % del valor esperado, mientras que en la
probeta pequefia alcanzaba alrededor del 75 %, mas cercano la valor configurado. Estos resultados
evidencian una relacion entre la presion en la punta de la aguja de inyeccion y la cantidad de gas

efectivamente expulsado.
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Presion vs Volumen desplazado por pulso
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Figura 11.6.c. Volumen de gas inyectado en funcion de la presion.

No obstante, dado que el flujo de CO, no se mantuvo constante ni predecible con suficiente precision,
se concluyé que en futuras mediciones sera necesario monitorear continuamente la presion y
calcular a partir de ella el volumen de gas inyectado, con el fin de mejorar la exactitud de las
estimaciones.
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