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1. OBJETIVO

Establecer las directrices para la operacion, verificacion y mantenimiento del Destilador
Vapodest 200 y del Destilador Vapodest 500, garantizando el uso correcto del equipo, el
control térmico del proceso y la validez de los resultados finales.

2. ALCANCE

El instructivo es de cumplimiento obligatorio para todo el personal técnico del laboratorio de
control de calidad de fertilizantes que opere el Destilador Vapodest, marca Gerhardt modelo
Vap 200 y Vap 500 abarcando las etapas de instalacién de recipientes de reserva,
encendido del sistema, calibraciéon analitica de los componentes, edicion de métodos,
analisis de muestras y apagado del equipo.

3. PROCEDIMIENTO VINCULADO

PRO-DL-002 EQUIPAMIENTO DEL LABORATORIO

4. SIGLAS Y DEFINICIONES

4.1. Siglas

4.1.1.DLQ: Departamento de Laboratorios Quimicos

4.1.2.UMEL: Unidad de Mantenimiento de Equipos de Laboratorio.
4.2. Definiciones

No aplica

5. RESPONSABLES

El jefe del DLQ es responsable de asegurar la implementacion, cumplimiento y socializacién
del presente instructivo. El personal técnico es responsable de la correcta operacion del
equipo y UMEL responsable de coordinar, ejecutar y supervisar los planes de mantenimiento
preventivo y correctivo.

6. ACTIVIDADES
6.1 Modo de uso del Vapodest 500
6.1.1. Requisitos de instalacion y enlazamiento

a) Asegurar espacio suficiente en la mesa de trabajo para la libre disposicion y
manipulacién segura de los recipientes de reserva.

b) Los recipientes de reserva para sustancias quimicas deben ubicarse a una altura igual
o inferior a la base del aparato para evitar derrames accidentales.

c) El equipo debe reposar permanentemente sobre una superficie rigida, nivelada
horizontalmente y con capacidad de carga adecuada para el peso operativo del destilador.

d) Se deben mantener los espacios libres como se muestran en la figura.
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6.1.2.Encendido del Sistema
a) Abra completamente el grifo de entrada de agua de refrigeracion.

b) Para conectar el equipo, pulse el interruptor de encendido/apagado situado en la parte
frontal del mismo.

c) Prestar atencidn a que el disyuntor de sobrecorriente de la parte posterior del equipo

esté en la posicion <</>>. Pasado 30segundos, en la pantalla aparecera el menu principal
“‘Analisis”.

d) El calentamiento dura aproximadamente 5 minutos. Durante este tiempo, no se puede
efectuar ninguin analisis. Todas las demas funciones estan disponibles de inmediato.

6.1.3.Reconocimiento del Panel de Control

Una vez inicializado el sistema informatico del equipo, verificar la correcta respuesta de la
pantalla tactil utilizando la interfaz grafica principal mostrada en la Figura.
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6.1.4.Calibracion del electrodo de pH y purga de bombas

Asi alcanzara resuitados precisos i 8 )

2.

F!"

Vaya al menu prncipal «Analisiss .
Pulse el boton «Preparacions .
= Se abre el cuadro de didloge «Preparaciéns

Ejecute los lrabajos gue desee.

Funcidn Descripcion
Calibracion de!  El electrodo de pH envejece de manera
electrodo de pH  naltural y por tanlo se debe calibrar peri6-

dicamente, p. ej., s el tempo de res-
puesta es demasiado lento

% Capilulo 6.2 «Calibracion del electrodo
de pH» on la pagina 56

Una vez sustituidas las sustancias qul-
micas o iras una nueva instalacicn. debe
purgarse ¢l aire de las bombas transpor-
tadoras para H;0. NaOH y H,BO,, asi
como |a bomba de micro dosificacion
para disolucion valorante.

% Capitulo 6.3 «Purga de airelimpieza
de las bombas» en la pagina 57

.Purgar el aire
de bombas

Serie de calen-

Ulilice esta funcion para pener el sistema
lamiento i i

ala de fi es
de calcular el pnmer valor del blanco.

% Capituio 6.4 «Calentamiento del sis-
lema (Warmup)» en la pagina 59

Cen esta funcion se limpia el sistema.
Agui se enjuagan y se elimina Ia
sucledad acumulada en el sistema

= Capilulo 6.5 «Enjuague de! sistermas
en la pagina 59

Con esta funcién puede lievar a cabo una
i de En funcion de
una serie de valores del blanco y de
patrones definidos, el sistema se prepara
de forma optima para el andlisis en sene

% Capitulo 6.6 « Condicionamiento del
sistemna (QA)» en ia pagina 60

Serie de
enjuague

Serie de condi-

Antes de cada destilacién se debe realizar la calibracién del electrodo con buffer de pH 4 y

pH 7 como se detalla en la figura.
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Como calibrar el electrodo de pH

o1 201812 18 A

je=*

» Pulse el botdn «Calibracion del electrodo de pH» en la ven-
Cahbracion de electrodo tana de menu «Preparacion» .
Cabracatn actum =

Se abre el cuadro de dialogo «Calibracion del electrodo
de pHa».

— 2. , Introduzca en el campo «Nueva calibracion» el nombre o el
et - — " numero de serie del electrodo de pH. Si ya se han efectuado
calibraciones, esta se indicara en el campo «Calibracion
actual» .

3. . Aclare el electrodo con agua y, a continuacion, séquelo con
suavidad (sin frotar).

Inicie el proceso pulsando el botén «Empezar» [0
S. ;. Siga las instrucciones de la pantalla.

En cuanto se consigue una medicién estable, se produce
automaticamente el cambio a la segunda disolucion
lampon.

|

Pulse el boton «Aceptar» [ si acepta los datos averi-
guados.

= El electrodo de pH esta calibrado.

7. . Pulse el botén «Cancelar» [g si desea repetir el procedi-
miento sin guardar los valores.

Consideraciones para la calibracién:

a) Los electrodos de pH envejecen de manera natural y por tanto se deben calibrar
periddicamente. Aunque la deriva del pH se compensa mediante |a lectura automatica
del valor de pH al comienzo del andlisis, es aconsejable comprobar (y en su caso
cambiar) el electrodo cuando el tiempo de reaccion del mismo es > 30 s.

b) Se efectla una calibracién de dos puntos. La deriva del punto cero se averigua con una
disolucién tampén de pH 7 y la pendiente, con una disolucién tampén de pH 4. Los
valores averiguados se visualizan en [mV/pH] y en [%]. Los valores aceptados son un
punto cero de 0 mV y una pendiente de 59,16 mV/pH (100 %). Como pendiente, se
acepta un valor de entre 50 mV/pH y 70 mV/pH. El valor ideal para una disolucién
tampon de pH 4 es de 177,48 mV. Para una de pH 7, es de 0 mV. El margen de
tolerancia es de +/- 30 mV.

c) Sidurante la calibracién se rebasa uno de los méargenes de tolerancia, aparece el
correspondiente mensaje de error y la calibracion se debe repetir con una disolucién
tampén nueva o con un electrodo nuevo.

d) Latemperatura ideal para las disoluciones tampén es de 20 °C

Purga de las Bombas de Reactivos: En caso de detectar burbujas de aire en las
mangueras de dosificacion o tras realizar el cambio o reposicién de cualquiera de los
tanques de soluciones quimicas, se debe ejecutar la purga obligatoria de las lineas

utilizando el comando directo ilustrado en la figura
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» Después de cambiar el liquido de valoracion o las suslancias
quimicas
® Cuando hay aire en el tubo de admision

P e My e B

' + B Ty

Cuando el aparalo es puesto en Servicio por vez primera
& Cuando el aparato no se ha utilizado en mucho tiempo

Contror So wee da benado
w0 — Puede purgarse el aire de las siguientes bombas:

B0) Bomba de micro dosificacion

Bomba NaOH
Bomba H,0
Bomba H,BO,
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6.1.5. Gestion de Métodos

A través del menu principal "Administracién de métodos", el analista puede seleccionar un
programa de la biblioteca preinstalada de fabrica o estructurar un método parametrizado a la
medida de la técnica del laboratorio.

a)  Seleccionar el menu principal Administracién de métodos.
b)  Validar la apertura del cuadro de didlogo correspondiente.

¢) Ejecutar la accion requerida: crear un método nuevo, a bien editar, visualizar o eliminar
un método existente.

Boton «Nuevo mélodos .

Pulse este botdn si desea crear un nuevo pro-
grama del método.

Botén «Editar método»

Active |a linea correspondiente y pulse el
botén «Editar método» si desea ver o editar
un metodo disponible.

Botén «Borrar método»

Active la linea correspondiente y pulse el
bolén «Borrar métodor si desea borrar un
método disponible.

6.1.6. Creacion de un nuevo método

Presionar |la opcion correspondiente en la interfaz gréfica para desplegar los campos de
configuracién conforme a la secuencia detallada en la Figura
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1. Pulse el boton «Nuevo meétodo».

= Se abre el cuadro de didlogo «Procesamiento de
metodo» .

2. , Utilice el botén de navegacion a la derecha [B o Ellpara
cambiar entre las ventanas de métodos.

Consideraciones para crear un método nuevo:

a) Nombre del método: introducir una cadena de identificacioén alfanumérica Gnica
(maximo 24 caracteres, incluyendo espacios).

b)  Afadir Agua: La dosificacién previa de agua es critica para diluir el acido sulftrico
concentrado remanente de la digestion y disipar la energia térmica exotérmica antes de la
alcalinizacién. Como regla técnica general, se dosificara un volumen de agua equivalente a
5 veces la cantidad de acido sulfurico libre final del tubo. Rango de ajuste del equipo: 000 a
999 mL.

c)  Anadir NaOH: Requisito indispensable para alcalinizar la muestra y liberar el ion
amonio en forma de amoniaco destilable (NH;). Para una solucién de NaOH al 32%, el
volumen adicionado debe ser 4 veces el volumen de acido sulfirico libre remanente. Nota
visual: En digestiones con catalizador de cobre, la muestra virara a una coloracién
oscura/azul al volverse fuertemente alcalina. Rango de ajuste: 000 a 999 mL.

d) Tiempo de retencién: Parametro empleado exclusivamente para la determinacién de
nitrégeno nitrico utilizando aleacion Devarda (aplicable directamente en analisis de
fertilizantes). No utilizar para el método Kjeldahl estandar u otras destilaciones directas.
Rango de ajuste: 000-108 min y 00-59 s.

e)  Tiempo de destilacién: Tiempo de exposicion al flujo de vapor requerido para asegurar
la recuperacién cuantitativa del analito. Operando a la maxima potencia de vaporizacion, el
tiempo estandar se situa entre 3 min 30 s y 4 min 00 s. Rango de ajuste: 000-108 min y 00-
59 s.

6.1.7. Inicio de andlisis
6.1.7.1. Colocacion del tubo de digestién
a) Desplazar firmemente hacia abajo el dispositivo mecanico de sujecién rapida.

b) Insertar cuidadosamente el tubo de introduccién dentro del tubo de digestion que
contiene la muestra tratada.

c)  Comprobar manualmente que el borde del tubo de digestion asiente herméticamente
contra el tapén de Vitén para evitar fugas de vapores alcalinos.

6.1.7.2. Cerrar la puerta de proteccidn y verificar que los servicios analiticos estén
activos.
) {)
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6.1.7.3. Ingresar al menu principal "Analisis" y pulsar firmemente la opcién "Introduccién

de datos de muestras" conforme a la interfaz mostrada en la siguiente Figura.

6.1.7.4. Registro de trazabilidad de la muestra

Completar los campos para la corrida

a) Método

b) Nombre de la muestra

c) Tipo de muestra

d)  Analisis multiple (opcional)

e) Peso neto

f) Enjuague (opcional)

6.1.7.5. Pulse el botén “Empezar” para iniciar el programa

6.1.7.6. Durante el proceso de destilacion, se puede llevar a cabo las siguientes
acciones detallada en la figura.

Botén «Pausa»

Pulse este botén si desea interrumpir el pro-
grama. Para continuar, pulse el botén
«Empezar» .

Botén «Parada»

Pulse este botén si desea cancelar el pro-
grama.

Botén «Anadir NaOH»

Mantenga pulsado este botén si desea anadir
manualmente NaOH.

E E E—
I

6.1.8. Finalizacion del Ensayo

Al concluir el programa, el sistema emitira una sefial aclstica continua y desplegara un
mensaje de fin de ciclo en pantalla. Los residuos liquidos remanentes del tubo de digestién y
del vaso de valoracién seran aspirados de manera automatica por el sistema hacia los
contenedores de desechos quimicos.

6.1.9. Confirmar el mensaje

6.1.10. Si desea mantener la ejecucién del programa y realizar otros analisis, coloque
un nuevo tubo de digestion y pulse el botén “Empezar”.
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6.1.11. Apague el equipo si no se realizara mas analisis.

6.2 Modo de uso del Vapodest 200
6.2.1.Encendido del Sistema y Estabilizacion Térmica

a) Accionar el interruptor de encendido principal "ON" localizado en la parte trasera del
equipo.

b)  Pulsar la pantalla tactil para activar la interfaz del sistema de control integrado.

c) Se establece un tiempo de espera obligatorio de 2 horas previas al inicio de los
andlisis tras encender el equipo. Esto garantiza el calentamiento del agua del sistema para
generar vapor.

6.2.2. Gestion de Métodos

a) En el menu principal de gestion de métodos, se puede elegir el programa del método
de la biblioteca preinstalada conforme a la siguiente figura, posicionandose sobre el método
y presionando el botén de Play.

b)  Otra opcidn es definir su propio programa de método; vaya al menu principal “Method”,
se abrira la ventana de didlogo como se observa en la siguiente figura.

| “Newmethod” Nuevo
mé&todo

2 | “Edith method” Editar
M&odo

“Delete method”
Eliminar método

c) Ahora se puede definir un nuevo método, editar o eliminar y ver los métodos

existentes. )
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6.2.3. Creacion de un nuevo método

a) Presionar el icono “New method”, se abrira una ventana de dialogo como se observa
en la figura.

811 7014 805

Edit method

SARIFOO M

p1i ]
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b)  En “Method name” incluir el nombre del método a emplear.

c) Configurar “NaOH addition” el volumen requerido de hidréxido de sodio para alcanzar
el pH fuertemente alcalino, que es indispensable para la volatilizacion cuantitativa del
amoniaco. Cuando se usan catalizadores que contienen sulfato de cobre, se producira la
coloracién de la muestra que confirma el medio alcalino. La adicion de NaOH de depende de
la cantidad de acido sulftrico libre al final del tubo de digestion.

d) Indicar la cantidad de mL de NaOH que se utilizara, rango de ajuste 0 mL a 999 mL.

e) “Reaction time” emplea el tiempo de reaccion que dejard en reposo todos los
reactivos. Rango 0 — 108 minutos y 00 — 59 segundos.

f) “Destillation time” El tiempo de destilacion para los analisis estandar deberan ajustarse
aproximadamente a 100 ml de destilado que se produce, a la maxima potencia de vapor,
esto corresponde a aproximadamente 3 minutos 30 segundos a 4 minutos como minimo.
Rango: 0-108 minutos y 00-59 segundos.

g) “Steam power’ Funcionando a la potencia maxima se prefiere para andlisis de
Kjeldahl. La energia de vapor puede reducirse, por Ejemplo 80 - 90% para prevenir
reacciones fuerte.

h)  Atencién, la potencia calorifica maxima no deberia ser 80% al utilizar micro tubos (100
mL). Rango de ajuste 10% - 100%.

i) Luego de agregar las condiciones se guarda el método.

j) Si se desea modificar alguna condicion de la metodologia, presionar el icono “Edith
method” y luego guardar.

k) Si se desea eliminar algin método, seleccione el icono “Delte method” y luego
confirmar accion.

6.2.4. Ejecucion del método

6.2.4.1. Insertar el Erlenmeyer con acido bérico en el equipo para garantizar la
destilaciéon, sumergiendo la manguera por la cual desciende el destilado.

6.2.4.2. Colocar el tubo de digestion que contiene la muestra siguiendo estos pasos:
a) Presionar el dispositivo de sujecion rapida hacia abajo.
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b) Insertar y ajustar firmemente el cuello del tubo en la entrada de goma (adaptador de
vitdn) de la unidad de destilacién.

c) Verificar visualmente la alineacién y correcta fijacion del tubo para evitar fugas de vapor.
d) Cerrar la puerta del equipo.

6.2.4.3. Seleccionar el método programado correspondiente y presionar el icono “Play”
para iniciar.
6.2.4.4. Si durante la destilaciéon se observa que la muestra no se ha alcalinizado por

completo (cambio de color caracteristico), presionar el icono “NaOH +" como se observa en
la siguiente figura para dosificar Hidroxido de Sodio adicional. El volumen afiadido sera
proporcional al tiempo que se mantenga presionado el icono.

DS 12 2074 07 SO

Main menu

6.2.4.5. Una vez concluido la destilacién, utilizar obligatoriamente Equipo de Proteccién
Personal como guantes de aislamiento térmico para retirar el tubo de destilacion.

6.2.5. Limpieza del Destilador

a) Concluida la destilacion agregar agua destilada en el hasta la mitad de la capacidad del
tubo kjeldhal y un erlenmeyer vacio. Emplear el método “Limpieza”.

b) Posteriormente se realiza la limpieza superficial del equipo con agua y una franela.
6.3 Apagado del Digestor

Una vez terminada la limpieza del equipo presionar el boton de apagado y apagar el equipo
con la perilla que se encuentra en la parte posterior del equipo

6.4 Verificacion

a) ElVapodest 200 no esta sujeto a verificacién, ya que no realiza una titulacion
automatica.

b)  ElVapodest 500 cuenta con un electrodo de pH que se verifica con buffer pH 7 y pH 4.
6.5 Calibracion

Este equipo no estéa sujeto a calibracion, ya que no es un equipo de precision.

6.6 Mantenimiento

a)  El mantenimiento preventivo y correctivo del equipo esta a cargo de la UMEL.

b)  Lafrecuencia para el mantenimiento del equipo es anual.

c) La programacién de estas actividades se controla y registran a través del documento
FOR-DL-004 Plan de Mantenimiento.
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7. CONTROL DE CAMBIOS

Item Pagina Cambios
8. DOCUMENTOS
i Tiempo de . ..
Nombre del documento Caodigo 2;:&3: Responsable| retencién por Dlz%?::l:lo
dependencia
o Sala de . o g
Plan de Mantenimiento FOR-DL-004 archisos UMEL 5 afios Eliminacion
: ; Sala de UMEL o i
Ficha de Equipos FOR-DL-005 i R 5 afios Eliminacion

9. APROBACION DEL DOCUMENTO

APROBACION POR LA MAI

Nombre y Apellido

1716171
Fecha /+//0/ 4

Vigencia

El documento entrara en vigencia cinco dias habiles desde la

fecha de promulgacion de la resolucion.
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