Application Note AN-NIR-041

Control de Calidad Multiparameétrico
de Lubricantes con NIRS

Determinacion rapida y sin productos quimicos del indice de
acidez, la viscosidad, el contenido de humedad y el indice de color

de los lubricantes con NIRS

Para el analisis de lubricantes, la determinacion del
indice de acidez (ASTM D664), la viscosidad (ASTM
D445), el contenido de humedad (ASTM D6304) y el
indice de color (ASTM D1500) requiere el uso de
multiples tecnologias analiticas y, en parte, grandes
volimenes de productos quimicos. Por lo tanto, el
tiempo hasta el resultado puede ser un proceso
bastante largo y costoso.

Esta Application Note demuestra que el XDS
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Rapidliquid Analyzer, que funciona en la region
espectral visible y cercana al infrarrojo (Vis-NIR),
proporciona una alternativa rapida y econdémica para
la determinacion del indice de acidez, la viscosidad, el
contenido de humedad y el indice de color de los
lubricantes. Con no se necesita preparacién de
muestras ni productos quimicos, la espectroscopia
Vis-NIR permite el analisis multiparametro de
lubricantes en menos de un minuto.
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EQUIPO EXPERIMENTAL

Las muestras de lubricante se midieron con un XDS
Rapidliquid Analyzer en modo de transmision en
todo el rango de longitud de onda (400-2500 nm)
(Figura 1). La adquisicién del espectro reproducible se
logro utilizando el control de temperatura integrado
del instrumento (a 40 °C). Por conveniencia, se
utilizaron viales desechables con una longitud de
paso de 8 mm, lo que hizo innecesaria la limpieza de
los recipientes de muestra. El paquete de software
Metrohm Vision Air Complete se utilizé para toda la
adquisicion de datos y el desarrollo del modelo de
prediccion.

Tabla 1. Descripcion general del equipo de hardware y software

Figure 1. XDS RapidLiquid Analyzer y muestras de lubricante.

Equipo Ndmero de metrohmios
Analizador de liquidos XDS Rapid 2.921.1410
Viales desechables, 8 mm de didmetro, transmision 6.7402.000
Visién aire completo 6.6072.208

RESULTADOS

Los espectros Vis-NIR obtenidos (Figura 2) se
utilizaron para crear modelos de prediccion para la
cuantificaciéon del indice de acidez, la viscosidad, el
contenido de humedad y el indice de color en los
lubricantes. Los diagramas de correlaciéon, que
muestran la relacion entre la prediccion Vis-NIR y los
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valores del meétodo principal, se utilizan para
determinar la calidad de los modelos de prediccion.
Las respectivas cifras de mérito (FOM) muestran la
precision esperada de una prediccion durante el
analisis de rutina.
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RESULTADOS
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Figure 2. Seleccion de espectros Vis-NIR de aceite lubricante obtenidos utilizando un XDS RapidLiquid Analyzer y viales desechables de 8

mm. Por razones de visualizacion, se aplicéd una compensacion de espectros.
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Figure 3. Diagrama de correlacion para la prediccion del indice de acidez (AN) en lubricantes usando un XDS RapidLiquid Analyzer. El valor
de laboratorio de AN se evalud mediante titulacion.
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Tabla 2. Cifras de mérito para la prediccion del indice de acidez en lubricantes usando un XDS RapidLiquid Analyzer.

Figuras de merito Valor

R? 0,898

Error estandar de calibracién 0,422 mg KOH/g

Error estandar de validacién cruzada 0,439 mg KOH/g
RESULTADOS
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Figure 4. Diagrama de correlacién para la prediccion de la viscosidad de lubricantes usando un XDS RapidLiquid Analyzer. El valor de
laboratorio de viscosidad se evalué mediante viscosimetria.

Tabla 3. Cifras de mérito para la prediccion de la viscosidad de lubricantes usando un XDS RapidLiquid Analyzer.

Figuras de merito Valor
R? 0,987
Error estandar de calibracion 1,77 cSt
Error estandar de validaciéon cruzada 1,84 ¢St
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Figure 5. Diagrama de correlacion para la prediccion del contenido de humedad en lubricantes usando un XDS RapidLiquid Analyzer. El valor
de laboratorio del contenido de humedad se evalué usando la titulacion de Karl Fischer (KF)

Tabla 4. Cifras de mérito para la prediccion del contenido de humedad en lubricantes usando un XDS RapidLiquid Analyzer.

Figuras de merito Valor
R? 0,907
Error estandar de calibracion 0,0059%
Error estandar de validaciéon cruzada 0,0062%
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Figure 6. Diagrama de correlacion para la prediccion del nimero de color en lubricantes utilizando un XDS RapidLiquid Analyzer. El valor de

laboratorio del indice de hidroxilo se evalué mediante fotometria.

Tabla 5. Cifras de mérito para la prediccion del nimero de color en lubricantes usando un XDS RapidLiquid Analyzer.

Figuras de merito Valor
R? 0,700
Error estdndar de calibracion 0,841
Error estandar de validaciéon cruzada 0,916

La siguiente nota de aplicaciéon demuestra la
viabilidad de la espectroscopia NIR para el analisis de
pardmetros clave de calidad en lubricantes. En

comparacién con los métodos quimicos humedos
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(Tabla 6), el tiempo de resultado es una gran ventaja

de la espectroscopia NIR, ya que todos los pardmetros

se determinan en una sola medicién en menos de un

minuto.
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Tabla 6. Vision general del tiempo de resultado para los diferentes pardametros de control de calidad.

Pardmetro Método tiempo de resultado

indice de acidez Valoracion 5 minutos

Viscosidad viscosimetria 4 minutos

Contenido de humedad Titulacion KF 5 minutos

NUmero de color Fotometro UV-Vis T minuto
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NIRS XDS RapidLiquid Analyzer
Analisis 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.

Mﬂllsne(sﬂossliapidliquid Analyzer

Los resultados de medida precisos se obtienen

s pulsando un botoén, 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 analisis reproducibles y por consiguiente unos
resultados de medicidn exactos.
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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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