Application Note AN-NIR-024

185 = ',lgf

Control de calidad de la gasolina de
pirdlisis: determinacion del valor de
dieno en un minuto usando NIRS

Determinacion del valor de dieno en un minuto usando NIRS

La gasolina de pirdlisis (Pygas) es un subproducto de
la produccién de etileno, que contiene diolefinas
conjugadas no deseadas, lo que la hace inadecuada
como combustible para motores. Para superar esta
limitacion, es necesario reducir el contenido de
olefinas por debajo de los 2 mg/g de pygas en una
unidad de hidrogenacién selectiva (SHU). El valor de
dieno, o valor de anhidrido maleico (MAV),
generalmente se determina mediante el método
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quimico humedo de Diels-Alder (UOP326-17).

Este método quimico humedo requiere varias horas
para ser realizado por analistas altamente
capacitados. A diferencia del método primario, la
espectroscopia del infrarrojo cercano (NIRS) es una
solucion analitica rdpida y econdmica para la
determinacién del valor del dieno en la gasolina de
pirdlisis.
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EQUIPO EXPERIMENTAL

Se analizaron 99 muestras de pygas en un NIRS XDS
RapidLiquid Analyzer equipado con viales de vidrio
desechables de 8 mm. Todas las medidas se
realizaron en modo de transmisién de 400 nm a 2500
nm. El control de temperatura se ajusté a 40 °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 que el procedimiento de limpieza fuera
obsoleto. El paquete de software Metrohm Vision Air
Complete se utilizé para la adquisicién de datos y el
desarrollo del modelo de prediccion.

Tabla 1. Descripcion general del equipo de hardware y software

Figure 1. Muestras envasadas en recipientes desechables con
paso optico de 8 mm.

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

RESULTADOS

Los espectros Vis-NIR obtenidos (Figura 2) se
utilizaron para crear un modelo de prediccién para la
determinacion del valor del dieno. Para verificar la
calidad del modelo de prediccién, se crearon
diagramas de correlacién que muestran la correlacion
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entre la prediccion Vis-NIR y los valores del método
primario (figura 3). Las respectivas cifras de mérito
(FOM) muestran la precision esperada de una
prediccion durante el andlisis de rutina.
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Figure 2. Seleccién de espectros Vis-NIR de gasolina de pirdlisis obtenidos utilizando un XDS RapidLiquid Analyzer y viales desechables de 8

mm. Por razones de visualizacién, se aplicd una compensacion de espectros.
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Figure 3. Diagrama de correlacion para la prediccion del valor del dieno utilizando un XDS RapidLiquid Analyzer. Los valores de laboratorio se

determinaron seguin el método UOP326-17.
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Tabla 2. Cifras de mérito para la prediccion del valor del dieno usando un XDS RapidLiquid Analyzer.

Figuras de merito Valor

R? 0,9253
Error estandar de calibracién 0,42 mg/g
Error estdndar de validacion cruzada 0,46 mg/g

CONCLUSION

Esta nota de aplicacion muestra la viabilidad de la
espectroscopia NIR para el andlisis del indice de dieno
en la gasolina de pirdlisis. En comparacién con el
método quimico himedo UOP326-17 (Tabla 3), el

tiempo de resultado es una gran ventaja de la
espectroscopia NIR, ya que un solo la medicién se
realiza en un minuto.

Tabla 3. Tiempo para obtener resultados con el anélisis de quimica himeda UOP-326 convencional

Pardmetro Método Tiempo de resultado y flujo de trabajo
valor del dieno Diels Aliso (UOP326-17) ~6 horas; reflujo, hidrolisis, titulacion
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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
RapidlLiquid Analyzer se convierta también en una
solucién 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.

Vision Air 2.0 Complete

Vision Air - Software de espectroscopia universal.
Vision Air Complete es una solucién 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 espectroscopfa 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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