Application Note AN-NIR-080

Control de Calidad de Diésel

Determinacion rapida y sencilla del indice de cetano, punto de
inflamacion, CFPP, D95 v viscosidad con NIRS

El indice de cetano (ASTM D613), el punto de
inflamacion (ASTM D56), el punto de obturacion del
filtro en frio (CFPP) (ASTM D6371), D95 (ISO 3405) y la
viscosidad a 40 °C (ISO 3104) son parametros clave a
determinar para el diésel. calidad. Los métodos de
prueba primarios son laboriosos y sumamente dificiles
debido a la necesidad de utilizar diferentes métodos

analiticos.
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Esta nota de aplicacion demuestra que el XDS
RapidLiquid Analyzer, que opera en la region
espectral visible e infrarroja cercana (Vis-NIR),
proporciona una rentable y rapido solucion para el
determinacién simultdnea de estos pardmetros clave
en diesel. La espectroscopia Vis-NIR permite el andlisis
de diesel en menos de un minuto sin preparacién de
muestras ni uso de reactivos quimicos.
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EQUIPO EXPERIMENTAL

Las muestras de diésel se midieron en modo de
transmision con un XDS RapidLliquid Analyzer (RLA)
en todo el rango de longitud de onda (400-2500
nm). La cdmara de muestra de temperatura
controlada incorporada se ajusté a 30 °C para
proporcionar un entorno de muestra estable. Por
razones de conveniencia, se utilizaron viales
desechables con una longitud de paso de 8 mm, lo
que hizo obsoleto un procedimiento de limpieza. El
paquete de software Metrohm Vision Air Complete
se utilizd para la adquisicion de datos y el desarrollo
del modelo de prediccién.

Tabla 1. Descripcion general del equipo de hardware y software

Figure 1. Analizador XDS RapidLiquid con vial desechable de 8

mm lleno de una muestra de diésel.

Equipo NUmero de metrohmios
Analizador de liquidos XDS Rapid 2.921.1410
Viales desechables, 8 mm didmetro, transmision 6.7402.000
Vision Air 2.0 completo 6.6072.208

Los espectros Vis-NIR obtenidos (Figura 2) se
utilizaron para crear modelos de prediccion para la
determinacion de parametros diésel clave. La calidad
de los modelos de prediccion se evalué mediante
diagramas de correlacién, que muestran la correlacion
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entre la prediccion Vis-NIR y los valores del método
principal. Las respectivas cifras de mérito (FOM)
muestran la precision esperada de una prediccion
durante el andlisis de rutina.
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Figure 2. Seleccidn de espectros diésel Vis-NIR obtenidos con un XDS RapidLiquid Analyzer y viales desechables de 8 mm. Por razones de

visualizacion, se aplicd una compensacion de espectros.
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Figure 3. Diagrama de correlacién para la prediccion del indice de cetano usando un XDS RapidLiquid Analyzer. El valor de laboratorio del

indice de cetano se calculd en funcién de la densidad y el rango de destilacion.
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Tabla 2. Cifras de mérito para la prediccion del indice de cetano utilizando un XDS RapidLiquid Analyzer.

Figuras de merito Valor

R? 0,991

Error estandar de calibracion 0,093

Error estandar de validacién cruzada 0,143
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Figure 4. Diagrama de correlacién para la prediccion del punto de inflamacion utilizando un XDS RapidLiquid Analyzer. El valor de laboratorio
del punto de inflamacién se evalué usando un analizador de punto de inflamacién dedicado.

Tabla 3. Cifras de mérito para la prediccion del punto de inflamacién utilizando un XDS RapidLiquid Analyzer.

Figuras de merito Valor
R? 0,977
Error estandar de calibracion 2,22 °C
Error estandar de validaciéon cruzada 2,50 °C
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Figure 5. Diagrama de correlacion para la prediccion de CFPP usando un XDS RapidLiquid Analyzer. El valor de laboratorio se evalud
utilizando medidores de flujo.

Tabla 4. Cifras de mérito para la prediccién de CFPP usando un XDS RapidLiquid Analyzer.

Figuras de merito Valor
R? 0,973
Error estdndar de calibracion 1,99 °C
Error estandar de validaciéon cruzada 2,24 °C
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Figure 6. Diagrama de correlacion para la prediccion del valor D95 utilizando un XDS RapidLiquid Analyzer. El valor de laboratorio D95 se
evalué mediante destilacion.

Tabla 5. Cifras de mérito para la prediccion de D95 utilizando un Analizador de liquidos XDS Rapid.

Figuras de merito Valor
R? 0,861
Error estandar de calibracion 3,07 °C
Error estandar de validacion cruzada 3,47 °C
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Figure 7. Diagrama de correlacion para la prediccién de la viscosidad a 40 ° C utilizando un XDS RapidLiquid Analyzer. El valor
de laboratorio de viscosidad se evalué mediante viscosimetria.

Tabla 6. Cifras de mérito para la prediccién de la viscosidad a 40 °C usando un XDS RapidLiquid Analyzer.

Figuras de merito Valor

R? 0,983

Error estandar de calibracion 0,038 ¢St

Error estandar de validaciéon cruzada 0,047 ¢St
Este estudio demuestra la viabilidad de la la espectroscopia NIR.
espectroscopia NIR para el andlisis de los pardametros Para ver la informacion de todos los pardmetros clave
clave de las muestras de diésel. En comparacién con y obtener la informacion mas reciente, consulte
los métodos estdndar, no se necesita preparacién de nuestras precalibraciones:
muestras. Las muestras se analizan tal cual, lo que Precalibraciones

permite un funcionamiento sencillo cuando se utiliza
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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 Hispania

Calle Aguacate 15
28044 Madrid

mh@metrohm.es
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NIRS XDS RapidLiquid Analyzer
Andlisis rapidos y precisos de liquidos y suspensiones
de toda clase.

El NIRS XDS RapidLiquid Analyzer permite analisis
rapidos y precisos de sustancias y férmulas liquidas.
Los resultados de medida precisos se obtienen
pulsando un botdn, lo que hace que el NIRS XDS
Rapidliquid Analyzer se convierta también en una
solucion tan sencilla como fiable para el control de
calidad en el laboratorio y el proceso. Las muestras se
presentan en cubetas de cuarzo reutilizables o viales
de vidrio desechables; una camara de muestras con
temperatura regulada proporciona unas condiciones
de andlisis reproducibles y por consiguiente unos
resultados de medicion exactos.
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https://www.metrohm.com/products/2/9211/29211410.html
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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)
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https://www.metrohm.com/products/6/6072/66072208.html
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