Application Note AN-NIR-080

Qualitatskontrolle von Diesel

Schnelle und einfache Bestimmung von Cetanindex, Flammpunkt,

CFPP, D95 und Viskositat mit NIRS

ZUSAMMENFASSUNG
Der Cetan-Index (ASTM D613), der Flammpunkt

(ASTM D56), der CFPP-Punkt (ASTM D6371), D95 (ISO
3405) und die Viskositat bei 40 °C (ISO 3104) sind
wichtige Parameter fur die Bestimmung der
Dieselqualitat. Die primaren Testmethoden sind
arbeitsintensiv und anspruchsvoll, da verschiedene
Analysemethoden verwendet werden mussen. Diese
Application Note zeigt, dass der XDS RapidLiquid

www.metronm.com

Analyzer, der im sichtbaren und nahen Infrarot-
Spektralbereich (Vis-NIR) arbeitet, eine
kosteneffiziente und schnelle Losung fur die
gleichzeitige Bestimmung dieser Schltsselparameter
in Diesel bietet. Die Vis-NIR-Spektroskopie ermaglicht
die Analyse von Diesel in weniger als einer Minute
ohne Probenvorbereitung oder Verwendung
chemischer Reagenzien.
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EXPERIMENTELLE GERATE

Dieselproben wurden im Transmissionsmodus mit
einem XDS RapidLiquid Analyzer (RLA) Uber den
gesamten Wellenldngenbereich (400-2500 nm)
gemessen. Die eingebaute temperaturgesteuerte
Probenkammer war auf 30 °C eingestellt, um eine
stabile Probenumgebung zu gewahrleisten. Aus
Grinden der Einfachheit wurden Einwegfldschchen
mit einer Schichtdicke von 8 mm verwendet, was ein
Reinigungsverfahren Uberflissig machte. Das
Metrohm-Softwarepaket Vision Air Complete wurde
fur die Datenerfassung und die Entwicklung von
Vorhersagemodellen verwendet.

Tabelle 1. Ubersicht (iber die Hardware- und Softwareausstattung

Abbildung 1. XDS RapidLiquid Analyzer mit 8-mm-
Einwegflaschchen, geflllt mit einer Dieselprobe.

Ausriistung Metrohm-Nummer
XDS RapidLiquid Analyzer 2.921.1410
Einwegflaschchen, 8 mm Durchmesser, Transmission 6.7402.000
Vision Air 2.0 Complete 6.6072.208

ERGEBNISSE

Die erhaltenen Vis-NIR-Spektren (Abbildung 2)
wurden zur Erstellung von Vorhersagemodellen fur
die Bestimmung der wichtigsten Dieselparameter
verwendet. Die Qualitdt der Vorhersagemodelle
wurde anhand von Korrelationsdiagrammen
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bewertet, die die Korrelation zwischen der Vis-NIR-
Vorhersage und den Werten der Primarmethode
darstellen. Die jeweiligen Leistungszahlen (FOM)
zeigen die erwartete Genauigkeit einer Vorhersage
wahrend der Routineanalyse.
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Abbildung 2. Auswahl von Diesel-Vis-NIR-Spektren, die mit einem XDS RapidLiquid Analyzer und 8-mm-Einwegflaschchen gewonnen

wurden. Aus Darstellungsgriinden wurde ein Spektren-Offset angewendet.
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Abbildung 3. Korrelationsdiagramm flr die Vorhersage des Cetanindex mit einem XDS RapidLiquid Analyzer. Der Laborwert des Cetanindex

wurde Uber die Dichte und den Destillationsbereich berechnet.
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Tabelle 2. Leistungskennzahlen fur die Vorhersage des Cetan-Indexes unter Verwendung eines XDS RapidLiquid Analyzers.

Leistungsmerkmale Wert
R? 0,991
Standardfehler der Kalibrierung 0,093
Standardfehler der Kreuzvalidierung 0,143
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Abbildung 4. Korrelationsdiagramm fur die Vorhersage des Flammpunkts mit einem XDS RapidLiquid Analyzer. Der Flammpunkt-Laborwert
wurde mit einem speziellen Flammpunkt-Analysator ermittelt.

Tabelle 3. Leistungskennzahlen fur die Vorhersage des Flammpunktes unter Verwendung eines XDS RapidLiquid Analyzers.

Leistungsmerkmale Wert
R? 0,977
Standardfehler der Kalibrierung 2,22 °C
Standardfehler der Kreuzvalidierung 2,50°C

www.metrohm.com 4 .ﬂ. Me“'Ohm



ERGEBNISSE
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Abbildung 5. Korrelationsdiagramm fUr die Vorhersage von CFPP mit einem XDS RapidLiquid Analyzer. Der Laborwert wurde mit
Durchflussmessern ausgewertet.

Tabelle 4. Leistungskennzahlen fur die Vorhersage von CFPP unter Verwendung eines XDS RapidLiquid Analyzers.

Leistungsmerkmale Wert
RZ 0,973
Standardfehler der Kalibrierung 1,99 °C
Standardfehler der Kreuzvalidierung 2,24 °C
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Abbildung 6. Korrelationsdiagramm fur die Vorhersage des D95-Wertes mit einem XDS RapidLiquid Analyzer. Der D95-Laborwert wurde
durch Destillation ermittelt.

Tabelle 5. Leistungskennzahlen fur die Vorhersage von D95 unter Verwendung eines XDS RapidLiquid Analyzers.

Leistungsmerkmale Wert
R? 0,861
Standardfehler der Kalibrierung 3,07 °C
Standardfehler der Kreuzvalidierung 3,47 °C
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Abbildung 7. Korrelationsdiagramm fUr die Vorhersage der Viskositat bei 40 °C unter Verwendung eines XDS RapidLiquid Analyzers. Der

Viskositatslaborwert wurde mittels Viskosimetrie ausgewertet.

Tabelle 6. Leistungskennzahlen fur die Vorhersage der Viskositat bei 40 °C unter Verwendung eines XDS RapidLiquid Analyzers.

Leistungsmerkmale Wert
R? 0,983
Standardfehler der Kalibrierung 0,038 ¢St
Standardfehler der Kreuzvalidierung 0,047 ¢St

FAZIT

Diese Studie zeigt die Machbarkeit der NIR-
Spektroskopie fur die Analyse der wichtigsten
Parameter von Dieselproben. Im Vergleich zu den
Standardmethoden ist keine Probenvorbereitung
erforderlich. Die Proben werden so analysiert, wie sie
sind, was eine einfache Handhabung der NIR-
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Spektroskopie ermdglicht. Um die Informationen zu
allen Schltsselparametern zu sehen und um die
neuesten Informationen zu erhalten, schauen Sie sich
bitte unsere Vorkalibrierungen an:

Vorkalibrierungen
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https://www.metrohm.com/en/products/near-infrared-spectroscopy/ds2500-analyzers/pre-calibrations-for-vision-air-vis-nir-spectroscopy-software.html

CONTACT

Metrohm Inula

ShuttleworthstraBBe 25
1210 Wien

office@metrohm.at
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NIRS XDS RapidLiquid Analyzer
Schnelle, prazise Analysen von Flussigkeiten und
Suspensionen aller Art.

Der NIRS XDS Rapidliquid Analyzer ermoglicht
schnelle, prazise Analysen von flissigen Rezepturen
und Substanzen. Prazise Messergebnisse auf
Knopfdruck machen den NIRS XDS RapidLiquid
Analyzer zu einer ebenso zuverldssigen wie einfachen
Losung fur die Qualitédtskontrolle in Labor und
Prozess. Die Proben werden in mehrfach
verwendbaren QuarzkUvetten oder Einwegvials aus
Glas vorgelegt; eine temperierte Probenkammer
sorgt fur reproduzierbare Analysenbedingungen und
somit fir genaue Messergebnisse.

L2 Metrohm


https://www.metrohm.com/products/2/9211/29211410.html
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Vision Air 2.0 Complete
Vision Air - Universelle Spektroskopie Software.

Vision Air Complete ist eine moderne und einfach zu
bedienende Softwarelésung fur den Einsatz im
regulierten Umfeld.

Die Vorteile von Vision Air im Uberblick:

- Individuelle Softwareanwendungen mit
angepassten Nutzeroberflachen gewdhrleisten
eine intuitive und einfache Bedienung

- Einfache Erstellung und Wartung von
Arbeitsvorschriften

- SQL Datenbank fur ein sicheres und einfaches
Datenmanagement

Die Version Vision Air Complete (66072208)
beinhaltet alle Anwendungen fur die
Quialitatssicherung mittels Vis-NIR Spektroskopie:
- Anwendung fur das Instrumenten- und
Datenmanagement
- Anwendung fur die Methodenentwicklung
- Anwendung fur die Routineanalyse

Weitere Vision Air Complete Losungen:
- 66072207 (Vision Air Network Complete)
- 66072209 (Vision Air Pharma Complete)
- 66072210 (Vision Air Pharma Network
Complete)
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https://www.metrohm.com/products/6/6072/66072208.html
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