Analisis de humedad en
caprolactama: control de humedad
sin residuos guimicos

Control de humedad sin residuos quimicos

La caprolactama es un polimero importante que se
utiliza para la produccién de nylon 6, que es el
material base de las fibras industriales. Otras dreas de
aplicacién de la caprolactama se encuentran en la
industria de resinas o plasticos/polimeros. Debido a
su importancia comercial, a lo largo de los anos se han
desarrollado muchos métodos de sintesis diferentes.
Alrededor del 90 % de la produccion mundial se
sintetiza a partir de ciclohexanona, que primero se
convierte en su oxima y luego se trata con dcido para
crear el producto final. La caprolactama es
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higroscépica y soluble en agua, por lo que es
importante disponer de una técnica de andlisis fiable
para la determinacion del contenido de agua.

El andlisis del contenido de agua mediante métodos
convencionales requiere pesar, disolver, calentary
titular cada muestra. En comparacion con el método
primario, la espectroscopfa del infrarrojo cercano
(NIRS) ofrece ventajas Unicas: genera resultados
fiables en cuestion de sequndos, sin requerir ninguna
preparacion de la muestra ni dejar residuos quimicos.
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CONDICIONES EXPERIMENTALES

Se recogieron 44 espectros de muestras con diferente
contenido de humedad utilizando un analizador de
sélidos Metrohm DS2500 en combinacion con el
software de espectroscopia Vision Air Complete. Para
superar la falta de homogeneidad de la muestra, la
medicidn se realizd con una copa de muestra grande
en rotacién. Los valores de referencia se obtuvieron
por valoracion KF. La deteccion de valores atipicos se
realizé en espectros pretratados (2Pakota del Norte
derivada) usando una distancia méaxima en el
algoritmo del espacio de longitud de onda. El modelo
de prediccién NIRS se cred con la configuracién
descrita en la siguiente tabla y se validd mediante

validacién cruzada.

Preprocesamiento Algoritmo

Figure 1. El analizador de sélidos DS2500 se utilizé para
recopilar espectros de muestras de caprolactama.
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Figure 2. Muestras de caprolactama con contenido de agua variable.

RESULTADO Y CONCLUSION

El grafico de correlacién obtenido muestra una alta
correlacion (R? = 0,98) entre la humedad predicha por
NIRS y el método de titulacion. Los valores de SECy

SECV estan en el rango de 60 mg/L, lo que demuestra
que NIRS es una técnica sensible y adecuada para la
determinacion de la humedad.

# Factores RZ SEGUNDO SECV
2 0,98 53 miligramos por litro 58 miligramos por litro
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Figure 3. Gréfico de correlacion de la humedad predicha por NIRS frente a la titulacion.
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CONFIGURACION
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DS2500 Solid Analyzer

Sélida espectroscopia del infrarrojo cercano para
control de calidad en laboratorio y entorno de
produccién.

El DS2500 Analyzer es la solucion probada y flexible
para los andlisis rutinarios de solidos, cremas vy,
opcionalmente, también liquidos a lo largo de toda la
cadena de produccion. Su diseno robusto hace que el
DS2500 Analyzer sea resistente al polvo, la humedad,
las vibraciones y los cambios de temperatura, lo que
hace que sea especialmente adecuado para el uso en
entornos de produccion muy dificiles.

El DS2500 cubre toda la gama espectral de 400 a
2500 nm y proporciona en menos de un minuto
resultados precisos y reproducibles. El DS2500
Analyzer cumple los requisitos de la industria
farmacéutica y gracias a su manejo sencillo ayuda al
usuario a realizar las tareas rutinarias diarias.

Gracias a los accesorios perfectamente adaptados al
aparato se logran los mejores resultados posibles
incluso con los tipos de muestra mas dificiles, por
ejemplo, la materia solida de grano grueso como los
granulos o las muestras semilfquidas como las
cremas. Al medir la materia sélida, se puede
aumentar la productividad con el uso de la
MultiSample Cup, que permite realizar medidas
automatizadas en serie de hasta 9 muestras.
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Vision Air 2.0 Complete

Vision Air - Software de espectroscopfa universal.
Vision Air Complete es una solucion de software
modernay facil de usar para su empleo en entornos
regulados.

Las ventajas de Vision Air son las siguientes:

- Aplicaciones de software individuales con
interfaces de usuario personalizadas para
garantizar un manejo intuitivo y facil

- Facil creacion y mantenimiento de
procedimientos operativos

- Base de datos SQL para una gestion de datos
seguray sencilla

La version Vision Air Complete (66072208) incluye
todas las aplicaciones para el aseguramiento de la
calidad mediante la espectroscopia Vis-NIR:

- Aplicacién para la gestion de datos y aparatos

- Aplicacién para el desarrollo de métodos

- Aplicacién para andlisis rutinarios

Mas soluciones Vision Air Complete:
- 66072207 (Vision Air Network Complete)
- 66072209 (Vision Air Pharma Complete)
- 66072210 (Vision Air Pharma Network
Complete)

Recipiente de muestras DS2500, grande

Recipiente de muestras grande para el registro
espectral de polvos y granulados en reflexion en
diferentes puntos de muestra por medio del NIRS
DS2500 Analyzer.
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