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Resumo: A polarimetria ¢ uma técnica que permite observar e estudar os fendomenos nos
quais a radiagdo eletromagnética polarizada estd envolvida. E apdés o descobrimento da
radiacdo polarizada que iniciaram os estudos dos fendmenos ocorridos durante a interacao
desse tipo de radiacdo com minerais e substancias organicas. Destacaram-se as principais
aplicagdes analiticas da polarimetria nas industrias acucareira, na determinacao de sacarose
em caldo de cana, e farmacéutica nas determinagdes do excesso enantiomérico e pureza optica
de medicamentos, quirais todos pela rotagao Optica sofrida apds a interacao entre a radiagdo
polarizada e a substancia opticamente ativa. O desenvolvimento de instrumentagdo para
determinagdo de substancias opticamente ativas, sem nenhum ou minimo preparo de amostra,
tem sido um tema de bastante relevancia nas Ultimas décadas, tal fato decorre principalmente
da necessidade das industrias farmacéutica e alimenticia em desenvolver produtos de maior
pureza e qualidade. Razdo pela qual o presente projeto foi baseado no melhoramento
instrumental de um polarimetro para determinacdo de pureza optica de amostras solidas por
reflectancia difusa, sem a necessidade de destruir a amostra (técnica classificada como
destrutiva) e uma viabilidade econdmica plausivel e viavel diferenciando-o dos instrumentos
polarimetrico atualmente comercializados.
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INTRODUCAO

A descoberta, realizada por Malus em 1808, da polarizacio da radiagcdo foi
consequéncia do fendomeno de polarizagdo por reflexdo, enquanto observava os raios do sol
refletidos pelas janelas do palacio de Luxemburgo usando um cristal de espato da Islandia
(KRISTJANSSON, 2010). Esse tipo de reflexdo pode ser visto com muita frequéncia em
vidros planos, em mesas e no asfalto.

A polarizag¢do por reflexdo é explicada por meio das leis de refragdo de Snell-
Descartes e de Brewster. Brewster chamou de angulo de polarizacdo (0g) o angulo de
incidéncia necessario para que o plano da radiagdo refletida seja ortogonal ao feixe refratado
pelo meio. Ele utilizou a Lei de Snell para determinar o angulo de polarizagao por meio da
tangente da razdo dos indices de refracdo dos dois meios. A Equagdo 1 é conhecida como a
Lei de Brewster:

0, = arctg (n_z) (1)
n

onde O3 ¢ o angulo de polarizagdo, n; ¢ o indice de refragdo do meio refletor e n; ¢
o indice de refragdo do meio ambiente. A reflexdo parcial da radiagdo ¢ feita
preferencialmente nas ondas em que o vetor campo elétrico oscila perpendicularmente ao
plano de incidéncia.

O primeiro equipamento desenvolvido para o estudo da interacdo entre a radiacao
polarizada e materiais opticamente ativos foi desenvolvido por Biot. Chamado pelo inventor
de polarimetro, esse equipamento era baseado na polarizagdao da radiagao por reflexao e foi
empregado para determinar o sentido da rotagdo do plano de polarizacdo e a relacdo entre a
rotacdo optica e a concentracao de espécies opticamente ativas (LYLE e LYLE, 1964).

A determinacdo do angulo ¢ prevista pela de Lei de Biot (ELIEL et al., 1994),
descrita pela Equagao 2, como método de determinacdo da concentracao da espécie capaz de
rotacionar o plano da radiagdo planopolarizada presente no cominho dptico.

a=[a] Lc ()

Onde ¢ ¢ a concentragdo a espécie opticamente ativa, o ¢ o desvio angular
(medido pelo instrumento), causada pela espécie opticamente ativa a qual possui rotagdao
optica specifica ([a]2® a 20° sob radiagdo de 529 nm) presente na cominho optico [.

METODOLOGIA

a) Montagem do polarimetro em diferentes configuracoes instrumentais
Um polarimetro, que foi desenvolvido anteriormente a este projeto, foi
desmontado e diferentes outras formas de montagem foram realizadas conforme projecao
mostrado na Figura I(analisador de cristal birrefrigente) e da Figura 2 (analisador dicréico).
As novas configuragdes foram planejadas para que o novo polarimetro tenha a capacidade de
determinar a rotacdo Optica por reflectancia difusa em diferentes posigdes e variagdes do
angulo.
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b) Avaliaciao das configuracdes instrumental do polarimetro

Apo6s estudos da configuracdo mais adequada de aquisi¢do dos sinais de
reflectancia difusa, desenvolveu-se na primeira fase uma metodologia analitica para prever
rotagdo Optica, usando comprimidos de sacarose (marca Unido Premium Cubos), e L-frutose
(marca Lowgucar). As amostras sao de apresentacao solida em cubos ou em po6 de facil
compactacao.

Na segunda fase foram usadas amostras de D-prolina, L-prolina, e DL- prolina. o
polarimetro era calibrado com a substancia DL-Prolina, tendo em conta sua rota¢dao nula, em
seguida introduzido no porta-amostra onde o eixo de polarizagdo do analisador era
posicionado a 90° do eixo de polarizacdo do polarizador (Figura 2). E apds a calibracdo, a
substancia D-Prolina ou L-Prolina poderia ser introduzida no porta-amostra analisando assim
a intensidade da radiag@o polarizada destes apos a interagdo com as amostras compactadas no
estado solidas.

E um programa computacional foi desenvolvido usando a linguagem Visual Basic
6.0 para aquisi¢ao dos sinais analogicos, que foram gerados nos dois detectores, via interface
analdgico/digital (marca National Instruments). O programa ¢ capaz de registrar os sinais e
manipula-los para calculo da rotagdo Optica, € possui um menu auto-explicativo do
funcionamento basico e dos eventuais problemas que possam ocorrer durante o uso do
mesmo.

RESULTADOS E DISCUSSAO

a) Programa Computacional
Ao carregar o programa, chamado de Polarimetro Projeto, o usuario tem acesso a
uma interface grafica cujas caracteristicas graficas e de comando sdo semelhantes aquelas
encontradas no programa operacional Windows, facilitando a rapida compreensdo do usudrio
para utilizacdo do programa.
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A rotagcdo Optica ¢ determinada pela equacdo desenvolvida pela proponente,
Equacdo 3, e recentemente divulgada na literatura cientifica (Ribeiro et al., 2013), a qual
utiliza a razao das intensidades dos dois feixes produzidos por um cristal de Wollaston.

a=@A5-pB),B= ([arctg %J(%j}

(3)

b) Avaliacido do Instrumento

Avaliou-se os esquemas de montagem, onde foi verificado que a montagem
apresentada na Figura 2 obteve-se os melhores resultados, pois foi registrado os sinais de
reflexdo mais intensos oriundo da amostra.

Para avaliagdo do instrumento quanto a potencialidade a prever a pureza Optica,
usou-se a DL-Prolina para calibrar o instrumento no porta-amostra com eixo de polarizacao
do analisador posicionado a 90° do eixo de polarizacdo do polarizador, a menor intensidade
de radiagdo foi registrada pelo sensor. Apos a calibragdo, a substancia D-Prolina introduzida
no porta-amostra, um sinal superior foi registrado pelo sensor. Em seguida, a L-Prolina foi
introduzida, teve o mesmo comportamento, aumentando a radiagdo registrada pelo sensor. A
tabela 1 mostra os resultados da intensidade da radiagdo polarizada apds a interagdo com as
amostras.

Tabela 1. Intensidade da radiagdo, expressa em volts, registrada pelo detector apds a
interacao da radiagdo polarizada na amostra sélida, registros realizados em dois experimentos
diferentes.

DL-Prolina D-Prolina L-Prolina
Experimento 1 0,093 0,102 0,101
Experimento 2 0,078 0,085 0,085

Outro experimento foi realizado para avaliar a sensibilidade do polarimetro na
previsdo da pureza Optica. Um conjunto de misturas solidas de frutose e sacarose foi
confeccionado, com diferentes proporgdes, para obten¢do de rotagdo Optica. As solugdes
solidas foram de 100%, 90%, 80%, 70% e 60% de frutose, sendo adicionado 0%, 10%, 20%,
30% e 40% de sacarose.

A Figura 3 apresenta o grafico de valores da rotacao Optica em funcao da pureza
da frutose. A dispersdo dos pontos resultou em um comportamento nao aleatorio, foi possivel
verificar que o acréscimo da sacarose altera o valor da rotagdo Optica, diminuindo a rotagao
causada pela frutose.
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Figura 3. Valores de rotagdo optica em
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CONCLUSOES

Portanto o polarimetro mostrou-se bastante sensivel a mudanca de rotagdo Optica, pois
verificou o aumento da intensidade da radiagdo na presenca de uma substidncia com
capacidade rotacional do plano de polarizacdo da radiagdo polarizada. E os valores sao
compativeis pela mesma capacidade rotacional do par enantiomérico.

O instrumento demostrou grande potencial na detec¢do de pureza Optica pela
sensibilidade do sinal na presenga dos diferentes enantiomeros e de solucdes solidas de
diferentes graus de pureza optica. Apesar dessa qualidade, ainda ha necessidade de melhorar
a estabilidade do sinal, provavelmente com sistema de amplificagdo Lock-in com objetivo de
aumentar a sensibilidade e precisao do equipamento.

Ainda esta sendo feita a avaliagdo e melhoria da capacidade do polarimetro diferenciar
a rotacdo positiva e negativa oriunda da interacdo da radiagdo polarizada e a amostra
opticamente ativa.

Outra melhoria para o equipamento ¢ a confec¢do de um suporte para o analisador
capaz de rotacionar para ambos os lados e com medi¢do de angulo para que o possamos
determinar a rotagdo Optica, medida em graus, sofrida pela radiagdo apds interagir com a
amostra opticamente ativa.
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