Application Note AN-PAN-1063

Analisis en linea de soluciones de
borato y sulfato con espectroscopia

Raman

El boro es un semimetal que se encuentra en forma
de boérax (tetraborato de sodio) y otros éxidos en la
naturaleza.1]. Acido bérico <HSB'O'3) se deriva del
bdrax y se utiliza en varias aplicaciones industriales,
como la fabricacion de vidrio, electrdnica,
detergentes, conservantes de alimentos y mas [2].

El dcido bdrico se puede producir a partir del bérax
mediante varios procesos. El acido sulfurico se utiliza
principalmente durante la sintesis de bdrax, ya que se
considera que tiene un impacto ambiental minimo.

En 2021, el mercado del dcido borico se estimo en
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706,52 millones de ddlares y se espera que alcance
los 1.169,89 millones de délares en 2030 [3]. A
medida que crece el mercado, también crece la
necesidad de un proceso de produccién mas rentable
y respetuoso con el medio ambiente.

Esta nota de aplicacién de proceso muestra el
excelente rendimiento del PTRam, el instrumento
Raman de un solo canal para el desarrollo de procesos
de Metrohm Process Analytics, mientras mide
soluciones de acido bérico y sulfato de sodio en linea
en concentraciones bajas (<100 mg/L).
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INTRODUCCION

Hay varias formas de fabricar dcido borico a partir de
borax. Algunos de estos procesos utilizan acidos
fuertes como el acido nitrico o el acido clérico; sin
embargo, los costos de produccién que utilizan estos

quimicos son altos debido al desgaste del equipo. De
estos acidos, el dcido sulfdrico se utiliza
principalmente (Reaccidén 1) ya que se considera que
tiene la menor huella ambiental.

Na,B,0, - 10H,0 + H,S0, - Na,SO, + 4H;B05 + 5H,0

borax

boric acid

Reaccion 1. El 4cido borico se puede producir a partir de la reaccién entre bérax y acido sulfurico.

Maximizar la eficiencia de produccion y reducir los
costos en una refinerfa de &cido bérico es posible
monitoreando y controlando el sulfato de sodio
(Na,SO,) quimica en la etapa de cristalizacion (Figura
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1). Si'las concentraciones de reactivos estan fuera de
los limites establecidos, la dosificacién de quimicos no
se controla, los desechos aumentan y los costos de
produccion son mayores.
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Figura 1. llustracién esquematica de la produccion de acido borico a partir de bérax (adaptado de [4]).

El analisis gravimétrico se utiliza tradicionalmente
para cuantificar los componentes deseados de
productos quimicos mixtos o soluciones en peso
después de la separacién.5]. Este método
convencional puede monitorear H,BO, [6] y Na,SO,,
concentraciones [7]. Sin embargo, surgen desafios
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practicos debido a los laboriosos métodos de
preparacién de muestras y al analisis manual de
datos. Ademas, el andlisis gravimétrico no
proporciona a los usuarios informacién del proceso en
tiempo real.

Para una produccién 6ptima de acido bdrico, se
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deben monitorear multiples parametros de una
manera mas segura, eficiente y rapida. Esto es posible
mediante andlisis de procesos en linea con
espectroscopia sin reactivos (p. €j., Raman).

Metrohm Process Analytics ofrece el analizador de
procesos PTRam (Figura 2) que permite la
comparacion directa de datos espectrales «en tiempo
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real» del proceso con un método de referencia (por
ejemplo, valoracion). Esto permite a los operadores
crear un modelo de calibraciéon simple pero
indispensable que se utiliza para producir resultados
cuantitativos durante el proceso de fabricacién de
acido borico.

Figura 2. El analizador PTRam es adecuado para el andlisis cuantitativo de procesos en linea.

APLICACION

Laser utilizado: 785 nm. Muestras de H;BO, y Na,S0O,
Para este estudio se tomaron soluciones de sal simple
y de sal mixta. Solo se requirié un niumero minimo de
mediciones de referencia para la calibracion y el
modelado.

Una de las muchas funciones de la espectroscopia
Raman es su uso para la identificacion de materiales.
La mayoria de los materiales pueden identificarse por
su firma Raman, ya que exhiben picos nitidos vy
distintivos que sirven como huella digital molecular. El
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espectro contiene informacién no sélo sobre la
composicion de la muestra, sino también sobre las
concentraciones de sus constituyentes, que son
directamente proporcionales a la intensidad del
espectro. Debido a las diferencias espectrales, se sabe
que los analizadores Raman son capaces de identificar
y confirmar sustancias quimicas utilizadas en una
variedad de industrias (por ejemplo, semiconductores,
alimentos, productos farmacéuticos, etc.).
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RESULTADOS

En este estudio de aplicacion, la sal de acido borico y
la sal de sulfato de sodio exhiben intensas bandas

Raman a 880 cm-1y 993cm’’

, respectivamente
(Figura 3). Los limites de deteccion (LOD) para H;BO,

y Na,SO, Las soluciones son de 15 mg/L (15 mg/L

BO, ®) y 10 mg/L (7 mg/L SO, #) (Tabla 1). Esto
demuestra claramente la capacidad de la
espectroscopia Raman en linea para realizar analisis
cuantitativos precisos en concentraciones bajas de
analito.
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Figura 3. Espectros Raman de la etapa de reaccion. La sal de &cido borico (izquierda) y el sulfato de sodio (derecha) exhiben picos claramente

definidos.

Tabla 1. LOD (limite de deteccion en mg/L) de H3BO3 y soluciones Na2504 con espectroscopia Raman en linea.

t Error estdndar de prediccion sin correccion de sesgo; ¥ H3BO3 y Na2SO4 mg/L; * BO33-y SO42-, mg/L. st: peso de sal. io: peso del ion.

Parametros Factores Rango de concentracién (mg/L) SEPT LODS:F LODiO*
H3BO; solucion 2 0-80 4.6 152 145
Na,SO, solucién 2 0-80 3.1 102 6.9
H3BO5en 1g/LNa,S0, 2 0-80 101 333 316
Na,SO, en 5 g/L H;BO, 2 0-80 35 1.6 7.8
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CONCLUSION

En conclusién, el uso de espectroscopfa Raman para el
analisis en linea de soluciones de borato y sulfato
presenta ventajas significativas en el contexto de la
produccién de acido bdrico. A medida que se
expande el mercado del 4cido bdrico, se intensifica la
demanda de una produccion eficiente y ecoldgica. El
andlisis en linea, facilitado por técnicas de
espectroscopia sin reactivos como Raman, permite el

BENEFICIOS DE RAMAN EN PROCESO

- Mayor rendimiento del producto,
reproducibilidad, tasas de producciony
rentabilidad.

monitoreo en tiempo real de los pardmetros del
proceso, como lo demuestra el analizador de procesos
PTRam. Al identificar firmas moleculares distintivas y
ofrecer resultados cuantitativos precisos, la
espectroscopia Raman presenta un enfoque sélido
para optimizar la produccion de acido bodrico,
abordando los desafios asociados con los métodos
tradicionales.

- Obtenga informacién sobre las reacciones
quimicas que ocurren en el proceso de

fabricacion.
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Metrohm Argentina S.A.
Avda. Regimiento de

Patricios 1456
1266 Buenos Aires

info@metrohm.com.ar

CONFIGURACION
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PTRam Analyzer

El PTRam Analyzer es un instrumento de analisis
Raman de 785 nm disenado para el desarrollo de
productos y procesos en laboratorios y plantas piloto.
Se trata de un sistema Raman de alto rendimiento,
preciso, robusto y fiable que cuenta con
autocalibracién y validacion automatica del
rendimiento para garantizar la validez de cada
medida.

Este sistema de un solo canal de muestra incluye una
sonda de fibra 6ptica de laboratorio con un eje
sustituible por el usuario. El PTRam se puede montar
en un bastidor de 19". El PTRam funciona con el
software Vision y puede conectarse a un controlador
2060 Human Interface.
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