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1 OBJETIVO

Describir el modo de operacion y verificacion del Destilador Vapodest 200y del
Destilador Vapodest 500

2 ALCANCE

Se aplica a los destiladores de la marca Gerhardt modelo Vap 200 y Vap 500

3 SIGLAS Y DEFINICIONES

3.1 Siglas
a) ITR : Instructivo de trabajo
b) DLQ : Direccién de Laboratorios Quimicos
c) LFERT: Laboratorio de Fertilizantes
d) UMEL : Unidad de Mantenimientos de Equipos de Laboratorio

3.2 Definiciones

a) Instructivo (ITR): son los documentos que describen las actividades paso a
paso que se realizan en una etapa de un proceso y son complementarias a
los procedimientos.

b) Formularios (FOR): son documentos con formato (fisico o digital)
preestablecido donde se registraran los datos resultantes de una actividad.

4 RESPONSABLE

El Departamento de Laboratorio Quimicos y la Unidad de Mantenimientos de Equipos
de Laboratorio son los responsables del cumplimiento y aplicacion del presente
instructivo

5 ACTIVIDADES
5.1 Modo de uso del Vapodest 500

5.1.1 Lugar de enlazamiento dentro del laboratorio

a) Debe haber suficiente espacio para instalar los recipientes de reserva

b) Los recipientes de reserva para sustancias quimicas no pueden estar a mas
altura que el aparato.

c) El aparato debe reposar sobre una superficie de colocacién horizontal con
suficiente capacidad de carga.

d) Se deben mantener los espacios libres como se muestran en Figura 1.
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1. » Abra completamente el grifo de entrada de agua de refrigera-
cion.

2. ), Para conectar el aparato, pulse el interruptor de encendido/
apagado situado en la parte frontal del aparato.

Figural

5.1.2 Encendido del Sistema ver Figura2

e Preste atencidn a que el disyuntor de sobrecorriente de la

Nombre de la musstra  (SIM) . . . g
Tipo de mussira parte posterior del aparato esté en la posicion «ly .

o = Pasados 30 s, en la pantalla aparece el menu principal
b wAnéalisisy .

447 [25.0 *C]

000 il

(] El calentamiento dura aprox. § minufos. Durante
5] este tiempo, no se puede efectuar ningun analisis,
J |, Todas las demas funciones estan disponibles de

inmediato.

Figura2
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5.1.3 Panel de Control Figura3
VAPODEST se controla a través de la pantalla tactil.

Pos. Funcion y descripcion

1 Barra de titulo
B |ndicador de la fecha y hora ajustadas.
®  Titulo del mend principal.

B |ndicador del usuario actual.
B Hacer clic para cambiar de cuenta de usuario.

2 Barra de estado

B |ndicador de estado/paso de programa/mensajes de
error actuales.

B También puede utilizarse como boton de retroceso a
la pantalla de analisis.

3  Botdn de navegacién
Podra activarlo haciendo clic suavemente sobre él.

[ | Volver al nivel de mend anterior.
= [ Volver a la pantalla inicial.

] Exportar datos al lapiz USB.

® = Imprimir datos.

4 Boton de funcionamiento

B Conexion del aparato

Fig. 8: Panel de control del VAPO- — Pulsar brevemente el interruptor.

DEST 500 ® Desconexion del aparato

— Pulsar 2 veces brevemente el interruptor (el soft-
ware se para y el aparato se apaga).

Antes de volver a encender el aparato, espere unos 5 s.

B  Desconexion inmediata del aparato

= Mantener pulsado el interruptor unos 3 s (aten-
cion: peligro de perdida de datos).

5 Puerto USB (detras de la caperuza de proteccion)
Figura3
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5.1.4 Calibracion del Electrodo y purga de las bombas Figura 4

Asi alcanzara resultados precisos

:

Funcidn

Calibracidn del
electrodo de pH

,Purgar el aire
de bombas

Figura4

Serie de calen-
tamiento

Sarie da
Enjuague

Serie de condi-
clonamiento

1. » Vaya al menl principal «Analisiss
2. p Pulze el boton «Preparacions .
= Se abre el cuadro de didlogo «Praparacidne

3. » Ejecule los rabajos que desees,

Descripcion

El electrodo de pH envejece da manera
natural y por tanto s& debe calibrar perid-
dicamente, p. ej., si el tiempo de res-
puesta es demasiado lento,

% Capitulo 6.2 «Calibracion del electrodo
de pH» an fa pagina 56

Una vez sustiuidas las sustancias qui-
micas o tras una nueva instalacion, debe
purgarse el aire de |as bombas transpar-
tadoras para H, 0, NaOH y H,BO,, asi
como la bomba de micro dosificacion
para disolucidn valorante.

& Capitulo 6.3 «Purga de airedimpieza
de las bombase en la pégina 57

Utilice esta funcion para poner el sistema
a |la temperatura de funcicnamiento antes
de caloular al primer valor del blanco,

% Capitulo 6.4 «Calentamiento del sis-
fema (Warmup)s an ia pagina 59

Con esfa funcion se limpia el sistama.
Agui se enjuagan y se elimina la
suciedad acumulada an el sistema.

= Capitule 6.5 «Enfuague del sistemas
en la pagina 59

Con esfa funcion puede llevar a cabo una
validacion de métodos. En funcion de
una sere de valores del blanco y de
patrones definidos, el sistema se prepara
de forma optima para el analisis en serie,

% Capitulo 6.6 « Condicionamienfo del
sistema (QA)» en la pagina 60
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5.1.4.1 Antes de cada destilacién se debe realizar la calibracion del electrodo con

buffer certificados de pH4 y pH7 como se detalla en la figura 5

Como calibrar el electrodo de pH

26.02.2018 12:15 i 1. , Pulse el botdn «Calibracion del elecirodo de pH» en la ven-

Calibracitn de electrodo tana de mend «Preparacions .

Copreconacha - B = Se abre el cuadro de didlogo «Calibracion del electrodo

Purito cero de pH_» .

Penadisnte

Panddienis
Nuava calibracion -
Facha

Introduzca en el campo «Nueva calibracions el nombre o el
numero de serie del electrodo de pH. Si ya se han efectuado

>

::ruo cero calibraciones, esta se indicara en el campo «Calibracion
ndinie

actuals .

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

Inicie el proceso pulsando el boton «Empezary 5
Siga las instrucciones de la pantalla.

= En cuanto se consigue una medicion estable, se produce
automaticamente el cambio a la segunda disolucion
tampon.

)

Pulse el botén wAceptar» [ si acepta los datos averi-
guados.

= El electrodo de pH esta calibrado.

-

Pulse el boton «Cancelars si desea repetir el procedi-
miento sin guardar los valores.

2

Figurab

5.1.4.2 Es importante tener en cuenta estas indicaciones para la calibracion del

a)

b)

c)

d)

electrodo de pH

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

Se efectla una calibracion de dos puntos. La deriva del punto cero se averigua
con una disolucién tampén de pH 7 y la pendiente, con una disolucion 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 disolucion tampén 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.

Si durante la calibracién se rebasa uno de los margenes de tolerancia, aparece el
correspondiente mensaje de error y la calibracion se debe repetir con una
disolucién tampdn nueva o con un electrodo nuevo.

iLa temperatura ideal para las disoluciones tampon es de 20 °C!
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5.1.4.3 Si se observan burbujas en las mangueras o se cambia algunas de las
soluciones se deben purgar las bombas como se detalla en la figura 5

0 ® Después de cambiar el liquido de valoracion o las sustancias
Preparacitn quimicas

-~ B Cuando hay aire en el tubo de admision
PisFja &l dare i ld Bomba di m

r =4 micmdos Mcackn

Cuando el aparato es puesto en servicio por vez primera

B Cuando el aparato no se ha utilizado en mucheo tiempo
Contral del nivel de llenado

Hao: sescanucido Puede purgarse el aire de las siguientes bombas:
AE03: cannciio . . .
o B ® Bomba de micro dosificacion
miciH: S COmRDCHio
Oisoliecion valoranis: dasconncilo . Eﬂmha NE GH
Rasstduos de musiiras descanocitda . Bﬂmba HzD
Purgar el aire de bombas B Bomba Haﬂﬂg

I+ [+ ¥+

Figura 5

5.1.5 Administracién de métodos ver figura 6

En el mena principal Administracion de métodos puede seleccionar un programa de una
biblioteca de métodos preinstalada o definir un propio programa de métodos.

5.1.5.1 Vaya al menu principal «Administracién de métodos».
5.1.5.2 Se abre el cuadro de dialogo «Administracién de métodos»

5.1.5.3 Ahora, usted puede crear un método nuevo o puede borrar, editar y
visualizar métodos ya existentes.

E

Adminstracion de métodos

Botdn «Nuevo métodos

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

Botén «Editar métodos

Active la linea correspondiente y pulse el
boton «Editar métodos si desea ver o editar
un método disponible,

Boton «Borrar métodos

Active |a linea correspondiente y pulse el
botén «Borrar metodo» si desea borrar un
método disponible.

Figura 6
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5.1.6 Crear un nuevo método
1. » Pulse el boton «Nuevo metodos .
= Se abre el cuadro de dialogo «Procesamiento de
mefodos .
I v e - & - EEKETE
—-- - 2 o rmEEn j
m PP T pe—
I
X
Fig. 14: Procesamiento de metodo, ventanas 1, 2y 3
2. j Utilice el botdn de navegacion a la derecha B o Ellpara
cambiar entre las ventanas de métodos.
Figura 7
5.1.7 Paradmetros a tener encuentra para crear un nuevo método
Parametros de programa Descripcion
Nombre del método Introduzca el nombre del método con el teclado

mostrado (max. 24 caracteres incl. espacios en blanco
y caracteres especiales)

Afadir agua Una dilucion suficiente del &cido sulfurico concentrado
reduce la energia que se libera durante la
alcalinizacion subsiguiente. La adicion de H20
depende de la cantidad de acido sulfarico libre (no
combinado) que hay al final del tubo de digestion.
Como norma general, se debe utilizar 5 veces mas
cantidad de agua que de acido sulftrico.

Rango de ajuste: 000-999 ml|

Anadir NaOH Para poder destilar el amoniaco, es importante generar
un entorno altamente alcalino. Cuando se utilicen
catalizadores que contengan sulfato de cobre, se
producira una decoloracion de la muestra si la muestra
es alcalina.

Si se utiliza el selenio como catalizador, se puede
afiadir a la muestra un indicador para tener un control
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visual. La adicion de NaOH dependera de la cantidad
de &cido sulfurico libre (no combinado) que haya al
final del tubo de digestion. Como norma general, para
la solucion alcalina al 32 %, la cantidad debe ser cuatro
veces mas grande que la de acido sulfarico.

Rango de ajuste: 000-999 ml.

Tiempo de reaccion El tiempo de reaccién solo es necesario para
determinar el nitrégeno nitrico cuando se utiliza la
aleacion Devarda (p. €j. en el analisis de fertilizantes).
No puede utilizarse en el método Kjeldahl de analisis ni
en otras destilaciones.

Véase también Retardo de la reaccion A Capitulo 5.5
«Ajustes de destilacion» en la pagina 46

Rango de ajuste: 000-108 min y 00-59 s

Tiempo de destilacion A la méaxima potencia de vapor, entre 3 min 30 sy
4min aprox.

Rango de ajuste: 000-108 min y 00-59 s

5.1.8 Iniciar un andalisis

A continuacién se describe coémo se realiza el andlisis de una muestra las
muestras también se pueden analizar en serie.

5.1.8.1 Coloque el tubo de digestién de la siguiente manera:

a) Apriete hacia abajo el dispositivo de sujecion rapida.

b) Introduzca el tubo de introduccion en el tubo de digetion.

C) Compruebe que el tubo de digestidon esta firmemente unido al tapén de
Viton.

5.1.8.2 Cierre la puerta de proteccion y encienda el aparato.

5.1.9 Vaya al menu principal «Andlisis» y pulse el boton «Introduccion de datos
de muestras» Figura 8

i
os de muestras
Pastdn de e
Centador de andine
Hombre de e

Diniry THN -

-

[ T—

I

I

[T
f

g
L

[
— 1
A

X

Fig. 18: Introduccion de datos de
muesiras para analisis individual

Figura 8
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5.1.10 Datos de muestras:
a) Método
b) Nombre de la muestra
c) Tipo de muestra
d) Analisis multiple (opcional)
e) Peso neto
f) Enjuague (opcional)

5.1.11 Pulse el botdon «Empezar » para iniciar el programa

5.1.12 Mientras se esta efectuando la destilacién, usted puede llevar a cabo las

siguientes acciones figura 9

Botdn «Pausas

Fulse este boton si desea interrumpir el pro-
grama. Para continuar, pulse el boton
sEmpezars |

Botaon «Paradas

Pulse este boton si desea cancelar el pro-
grama.

Boton «Afadir NaOH»

manualmente NaOH.

Mantenga pulsado este boton si desea anadir

Figura9

5.1.13 Una vez finalizado el andlisis aparece el mensaje correspondiente en la

pantalla y se emite una sefial acustica

a) Los residuos de muestra y los vasos de valoracion son aspirados de forma

automatica.

5.1.14 Confirme el mensaje

5.1.15 Si desea mantener la ejecucion del programa y realizar otros analisis,
coloque un nuevo tubo de digestion y pulse el boton «Empezar»

5.1.16 Apague el aparato si no desea realizar mas analisis

5.2 Modo de uso del Vapodest 200

5.2.1 Encendido del Sistema

El modo de encendido se aplica antes de cada uso y se realiza como se detalla a

continuacion:
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5.2.1.1 Encender el equipo con la perilla que se encuentra en la parte trasera del
equipo “ON”.

5.2.1.2 Pulsar la pantalla tactil y el equipo enciende.

5.2.1.3 Se sugiere encender 2 horas antes de su uso de tal forma a dar tiempo a
gue caliente el agua del sistema para generar vapor.

5.2.2 Gestion de los Métodos

5.2.2.1 En el menu principal de gestion de método, se puede elegir el programa
del método de biblioteca preinstalada (Figura 1), posicionandose sobre el
meétodo y presionando el botdn de Play, o tambien definir su propio
programa de método. Vaya al menu principal ‘Method’, se abrira la
ventana de dialogo, como se observa en la figura 2. Ahora puede definir
un nuevo método o eliminar, editar y ver los métodos existentes.

81200012

Method management

r -4 “New method” Nuevo

.-' método

’E/‘ “Edith method” Editar

Método

:‘r..
m “Delete method”
Eliminar método

Figura 1 Figura 2
5.2.3 Crear un Nuevo Método

5.2.3.1 Presionar el icono “New method”, se abrira una ventana de dialogo como
se observa en la figura 3.

18 11 2014 16:05

Edit method

Method name

NaOH additon

Reaction time

Dxtilation time

Steam power
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Figura 3

5.2.3.2 En “Method name” incluir el nombre de método a emplear.

5.2.3.3 Para “NaOH addition” Es importante para producir un nivel fuertemente
alcalina que sea capaz de destilar el amoniaco. Cuando se usan
catalizadores que contienen sulfato de cobre, la coloracién de la muestra
se produce si es alcalina. La adicion de NaOH depende de la cantidad de
acido sulfurico libre (sin ataduras) al final del tubo de digestion.

5.2.3.4 En este item se indica la cantidad mL de NaOH que utilizara, rango de
ajuste va de 0 mL a 999 mL.

5.2.3.5 “Reaction time” emplea el tiempo de reaccidén que dejara en reposo todos
los reactivos. Rango: 0-108 minutos y 00-59 segundos.

5.2.3.6 “Distillation time” El tiempo de destilacion para los analisis estandar
deberéan ajustarse de forma Que aprox. 100 ml de destilado que se
produce. A la maxima potencia de vapor, esto corresponde a aprox. 3
minutos, 30 segundos a 4 minutos como minimo. Rango: 0-108 minutos y
00-59 segundos.

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

5.2.3.8 Atencion, la potencia calorifica maxima no deberia ser 80% Al utilizar
microtubos (100 ml). Rango de ajuste: 10% - 100%.

5.2.3.9 Luego de agregar las condiciones se guarda el método.

5.2.3.10 Si se desea moadificar alguna condicion de la metodologia, presionar el
icono “Edith method”, realizar la modificacion y luego guardar.

5.2.3.11 Si desea eliminar algun método, posicionarse sobre el icono “Delete
method” y confirmar accion. Ps.122014 07:50

Main menu

5.2.4 Ejecucién del Método

5.2.4.1 Insertar el erlenmeyer con Acido Bérico en la
maquina para garantizar la destilacion, sumergiendo
la manguera por el cual desciende el destilado.

5.2.4.2 Colocar el tubo de digestion con la muestra de la
siguiente manera:

a) Pulse el dispositivo de sujecion rapida hacia abajo.

b) Fije el tubo en la entrada de goma de la unidad del equipo.

c) Verificar la correcta fijacion del tubo antes de iniciar la
destilacion.

d) Cerrar la puerta del equipo Figura 4
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5.2.4.3 Seleccionar el método a emplear y presionar el icono “Play”.

5.2.4.4 En caso de ser necesario durante el proceso de destilacion se requiera
adicionar mas cantidad de Hidréxido de Sodio antes de culminar el tiempo
de destilacion, presionar el icono NaOH +, como se observa en la figura 4.
El equipo adiciona un volumen igual de NaOH segun el tiempo que
mantenga presionado el icono.

5.2.4.5 Concluida la destilacion, utilizar los equipos de proteccion como guantes
térmico para extraer el tubo de destilacion.

5.2.5 Limpieza del Destilador

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

5.2.5.2 Posteriormente se realiza la limpieza superficial del equipo con agua, y
una franela.

5.2.6 Apagado del Destilador

5.2.6.1 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.

5.3 Verificacioén

5.3.1 El vapodes 200 no esta sujeto a verificacion, ya que no realiza una
titulacion automética

5.3.2 Elvapodes 500 cuenta con un electrodo de pH que se verifica con buffer
pH7 y pH4.

5.3 Calibracion
5.3.1 Este equipo no esta sujeto a calibracién, ya que no es un equipo de
precision.
5.4 Mantenimiento
5.4.1 Elresponsable de la Unidad de Mantenimiento de Equipos, es el encargado
de realizar el mantenimiento de este equipo. La frecuencia de

mantenimiento es anual, esto se verifica en el FOR-DL-004 Plan de
Mantenimiento



Y,

®
Q\‘Ns A ® Sgp

Lo Codigo: ITR-LFERT-131

j % Emisor: DGT-DL-DLQ-LFERT]
\(pl g USO DEL DESTILADOR VAPODEST  Version: 01

, SENAVE & Vigente: 03/04/2023

begerp ¢ Pagina: 14 de 14

6 CONTROL DE CAMBIOS

Item | Pagina Cambios

Proviene de un Sistema de Gestion de Calidad de la Norma NP-
ISO/IEC 17025:2018.

La DL adopta el SGCI del SENAVE en cumplimiento de la Resolucién
NA 1 SENAVE N° 42/2023 “Control de documentos”, version 04.

Se realiza el cambio al SGCI del ITR-LFERT-131 ver: 02 Vigencia:
29/05/2020, pasa a la version 01, teniendo en cuenta lo establecido en

la Nota 02 del PRO-DSGC-001 “Control de documentos”.

7 REGISTROS

Nombre del - Area de Tiempo de retencidon por| Disposicidn
Cdédigo . Responsable . ;
Documento archivo dependencia Final
Plan de o o
Mantenimiento FOR-DL-004 Sala_m de UMEL 5 afios Eliminacion
Ficha de Archivos
) FOR-DL-006 |Pagina web UMEL 5 afios Eliminacion
Equipos
Protocolo de enlace del
. Sistema de
trabajo de FOR-LFERT-| 'Geqtion de | Jefe y Técnico 5 afios Eliminacion
ensayos de 169 Calidad
fertilizantes -

8 Anexo
No Aplica



