Application Note AN-NIR-054

Control de calidad del champu

Determinacion rapida y sin productos quimicos de tensioactivos

en champu

RESUMEN

La determinacion del lauril éter sulfato de sodio
(SLES), la cocamidopropil betaina (CABP), el 6xido de
cocamidopropilamina (CAW), la dietanolamina de
cocamida (DEA) y el carbopol en el champu es un
proceso que requiere mucho tiempo y dinero debido
al uso de grandes volumenes de productos quimicos
en cada analisis.

Esta nota de aplicacién demuestra que el analizador
de solidos DS2500 que funciona en la regién
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espectral visible e infrarroja cercana (Vis-NIR)
proporciona una solucién rentable y rdpida para
determinacién simultédnea de laureth sulfato de sodio
(SLES), cocamidopropil betaina (CABP), ¢xido de
cocamidopropilamina (CAW), dietanolamina de
cocamida (DEA) y carbopol en champu. con no
preparacién de muestras o productos quimicos
necesarios, la espectroscopia Vis-NIR permite el

analisis de estos pardmetros en menos de un minuto.
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EQUIPO EXPERIMENTAL

Las muestras de champu se midieron con un
analizador de sdélidos DS2500 en modo de
transflexion en todo el rango de longitud de onda
(400-2500 nm). Se empled un Slurry Cup DS2500,
que simplifica el posicionamiento de la muestra y la
limpieza del recipiente de muestra. El reflector difuso
de oro de 1T mm define la misma longitud de
trayectoria para todas las mediciones para garantizar
resultados reproducibles. Como se muestra en Figura
1, las muestras se midieron sin ninguna preparacion.
El paquete de software Metrohm Vision Air Complete
se utilizd para toda la adquisicion de datos vy el
desarrollo del modelo de prediccion.

Tabla 1. Descripcion general del equipo de hardware y software

Figure 1. Analizador de solidos DS2500 y una muestra de
champu presente en el vaso giratorio para lodos DS2500.

Equipo NUmero de metrohmios
Analizador de sélidos DS2500 2.922.0010
Copa de lodos DS2500 6.7490.430
Reflector Difuso Oro 1T mm 6.7420.000
Vision Air 2.0 completo 6.6072.208

RESULTADOS

Los espectros Vis-NIR obtenidos (Figura 2) se
utilizaron para crear modelos de prediccion para la
cuantificacion de laureth sulfato de sodio (SLES),
cocamidopropil betaina (CABP), oxido de
cocamidopropilamina (CAW), cocamida
dietanolamina (DEA) y carbopol en champu. La
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calidad de los modelos de prediccion se evalud
mediante diagramas de correlacion, gue muestran la
relacion entre la prediccion de Vis-NIR y los valores del
método principal. Las respectivas cifras de mérito
(FOM) muestran la precision esperada de una
prediccion durante el analisis de rutina.
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Figure 2. Una seleccién de espectros Vis-NIR de champu obtenidos con un analizador DS2500 y un DS2500 Slurry Cup. Por razones de
visualizacion, se aplicd una compensacion de espectros.

RESULTADOS
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Figure 3. Diagrama de correlacién para la prediccion del contenido de laureth sulfato de sodio (SLS) utilizando un analizador de sdélidos
DS2500. El valor de laboratorio de SLS se evalué mediante titulacion.
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Tabla 2. Cifras de mérito para la prediccion del laureth sulfato de sodio (SLS) contenido en champu utilizando un analizador de sélidos

DS2500.

Figuras de merito Valor
R? 0,998
Error estandar de calibracion 0,13%
Error estandar de validacion cruzada 0,14%
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Figure 4. Diagrama de correlacién para la prediccion del contenido de cocamidopropil betaina (CABP) utilizando un analizador de sélidos

DS2500. La CABP se evalué mediante titulacion.

Tabla 3. Cifras de mérito para la prediccién del contenido de cocoamidopropil betaina (CABP) en champ utilizando un analizador de sélidos

DS2500.

Figuras de merito Valor
R? 0,996
Error estandar de calibracion 0,04%
Error estandar de validaciéon cruzada 0,05%
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Figure 5. Diagrama de correlacion para la prediccion de éxido de cocamidopropilamina (CAW) utilizando un analizador de sélidos DS2500. El
valor de laboratorio de CAW se evalud mediante titulacion.

Tabla 4. Cifras de mérito para la prediccion del contenido de éxido de cocoamidopropilamina (CAW) en champ utilizando un analizador de
solidos DS2500.

Figuras de merito Valor
R? 0,998
Error estandar de calibracion 0,031%
Error estandar de validaciéon cruzada 0,058%
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Figure 6. Diagrama de correlacion para la prediccion de la cocamida dietanolamina (DEA) utilizando un analizador de sélidos DS2500. El
valor de laboratorio de DEA se evalué mediante titulacion.

Tabla 5. Cifras de mérito para la prediccion del contenido de cocoamina dietanolamina (DEA) en champu utilizando un analizador de sélidos

DS2500.
Figuras de merito Valor
R? 0,998
Error estandar de calibracion 0,034%
Error estandar de validaciéon cruzada 0,036%
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Figure 7. Diagrama de correlacién para la prediccion del contenido de carbopol usando un Analizador de Sélidos DS2500. El valor de
laboratorio de carbopol se evalué mediante titulacién.

Tabla 6. Cifras de mérito para la prediccion de carbopol contenido en champu utilizando un analizador de sélidos DS2500.

Figuras de merito Valor

R? 0,969

Error estdndar de calibracion 0,290%

Error estandar de validaciéon cruzada 0,410%
CONCLUSION
Esta nota de aplicacion demuestra la viabilidad de la comparacion con los métodos quimicos humedos los
espectroscopia NIR para el andlisis de laurethsulfato costos de funcionamiento son significativamente mas
de sodio (SLES), cocamidopropil betaina (CABP), 6xido bajos cuando se utiliza la espectroscopia NIR (Tabla 7
de cocamidopropilamina (CAW), cocamida y Figura 8).

dietanolamina (DEA) y carbopol en champu. En

www.metrohm.com 7 .ﬂ. ME“'Ohm



Tabla 7. Comparacion de costes de funcionamiento para la determinacion de los parametros clave de calidad en champU con espectroscopia
de titulaciéon/HPLC y NIR.

método de laboratorio método NIR

Numero de analisis por dia 10 10
Costo del operador por hora $25 $25
Costos de consumibles y quimicos (SLS, CABP, CAW, DEA, carbopol) $5 $1
Tiempo empleado por andlisis (SLS, CABP, CAW, DEA, carbopol) 5 minutos 1 minuto
Costos totales de funcionamiento (por ano) $18188 $2063

Running Costs / Year
$100,000 =

=
$50,000

$0 — i =
1 2 3
mmm Cumulative costs lab method
mmm Cumulative costs NIR method
Savings

Figure 8. Comparacion de los costos de costos acumulados para la determinacion de pardmetros clave de calidad en champu con

titulacion/HPLC y espectroscopia NIR.

CONTACT
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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 semiliquidas 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.

DS2500 Slurry Cup

Slurry Cup es el recipiente de muestras ideal para el
analisis de sustancias altamente viscosas con el
DS2500. Gracias al diseno abierto del Slurry Cup, se
puede utilizar facilmente con pastas y cremas vy
también permite una limpieza rapida y eficaz.

En combinacion con el Liquid Kit (6.7400.010)
también se pueden examinar muestras viscosas
claras.
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Reflector de oro NIRS, 1 mm de espesor de capa total
Reflector de oro para la medida de transflexién de
lfquidos. Se puede combinar con los siguientes
aparatos:
- NIRS DS2500 Analyzer (nimero de pedido:
2.922.0010)
- NIRS XDS MasterLab Analyzer (nimero de
pedido: 2.921.1310)
- NIRS XDS MultiVial Analyzer (nimero de pedido:
2.921.1120)
- NIRS XDS RapidContent Analyzer (nimero de
pedido: 2.921.1110)
- NIRS XDS RapidContent Analyzer — Solids
(ndmero de pedido: 2.921.1210)

‘ . 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.

‘\ I r 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)
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