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OBJETIVO
Establecer los lineamientos y procedimiento para el manejo operativo del rotaevaporador marca Heidolph,
modelo Hei-VAP Expert.

ALCANCE

Este instructivo inicia con la descripcion, ensamble, uso del equipo y limpieza. Presenta la informaciéon
que permite realizar la optimizacion de presidn y temperatura, creacién de métodos, cuidados durante el
uso y posterior al mismo.

DEFINICIONES

Rota-evaporador: es un equipo de laboratorio cuya funcién principal es la remocion de solvente organicos
de una solucién mediante el proceso de destilacion a presion reducida, de esta manera se pueden separar
sustancias sin necesidad de utilizar calor excesivo. También se conoce como destilador por rotacién.

Destilacién: Proceso de mediante el cual se puede separar los componentes de una mezcla liquida de
sustancias, mediante la evaporacion selectiva (de acuerdo con el punto de ebullicién) y la condensacion.

ASPECTOS DE SEGURIDAD Y SALUD EN EL TRABAJO

Para realizar las técnicas analiticas relacionadas con el equipo se deben tener los EPP necesarios para
su desarrollo.

Al finalizar la rota-evaporacién algunas superficies y liquidos pueden quedar calientes, si va a desmontar
alguna parte del equipo, asegurese de que esté frio.

El procedimiento tiene riesgo de intoxicacion debido a eventuales puntos de fuga de sustancias o solventes
toxicos. Antes del uso del equipo asegurese de haber verificado todas las conexiones, si en necesario,
posterior a la destilacién de una sustancia muy tdxica destile una que no lo sea.

No almacene ni cologue ningun objeto, como accesorios, herramientas o productos quimicos, en el area
de seguridad alrededor del dispositivo.

Calentar con un aceite o liquido calefactor con un punto de inflamacién menor de 285°C es peligroso
porque podria encenderse a altas temperaturas y provocar reacciones térmicas y explosiones
incontrolables.

Cuando se enciende el aparato, la rotacion o el calentamiento pueden comenzar accidentalmente y causar
lesiones graves. Conecte el bafio calefactor al dispositivo basico solo cuando el dispositivo esté apagado.
Existe peligro de quemaduras y riesgo de resbalar cuando se vacia el bafio calefactor. Asegurese de que
la temperatura del bafio sea menor a 50 °C, apague el equipo, retire el cable de alimentacion y el matraz
de evaporacion. Levante el bafio calefactor solo con las asas aislantes.

Coloque o retire el matraz de evaporacion y el matraz colector solamente cuando el equipo este apagado.
Cuando sea necesario cambiar un fusible, verifique que el equipo este apagado y no debe estar
conectado a la red eléctrica, retire el cable de alimentacion.

Las bobinas de refrigeracion del condensador no deben someterse a una presion de agua de refrigeracion
superior a 2 bar. Para evitar que se produzca una sobrepresion, estd prohibido instalar una valvula o un
enchufe en el circuito de retorno del agua de refrigeracion.
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EQUIPOS, REACTIVOS Y MATERIALES
e Chiller
e Matraz de evaporacion
o Matraz receptor
e Condensador
e Bafio de calentamiento
e Bomba de vacio

5. LIMITACIONES E INTERFERENCIAS

No usar solventes contaminados con acidos, el equipo puede sufrir corrosion en algunas partes.

¢ No usar el equipo para destilar sustancias con peligro potencial de liberacién de energia incontrolada, por
ejemplo, reacciones exotérmicas, combustion espontanea de polvo.

o Para el bafio de calentamiento utilice solo aceites con punto de inflamacién mayor a 285 °C.

¢ Noinstalar a menos de un metro equipos con emisiones de radiacion.

6. CONTROL Y ASEGURAMIENTO DE LA CALIDAD

Para asegurar la calidad de los resultados, es necesario que el equipo cuente con el mantenimiento preventivo
de acuerdo a la periodicidad especificada en los programas de mantenimiento del laboratorio, con el fin de
asegurar los resultados obtenidos.

7. DESARROLLO

7.1 Principio del método

La rota-evaporaciéon es un método de concentracién que consiste en la separacidén de fracciones o
compuestos de una mezcla liquida. Se basa en la destilacion sencilla a presion reducida, que consiste en el
aumento de la temperatura y la disminucién del vacid, para asi facilitar la evaporacion de la sustancia de
interés que se halla en la superficie del liquido. La sustancia evaporada es condensada posteriormente
mediante el contacto con una superficie fria.

7.2 Descripcion del equipo

El rota-evaporador Hei-VAP Expert cuenta con una configuracion precisa de velocidad de rotacion y
temperatura del bafio de enfriamiento, tiene incorporado un display touch digital que permite el répido y fécil
acceso a los comandos de control. Ademas de los controladores de rotacion y temperatura, cuenta con
temporizador, limitacion de temperatura méxima, configuracién de idioma y visualizacion de texto para
mensajes de error, biblioteca de solventes integrada para facilitar el ajuste del vacio requerido en un
controlador de vacio externo, interface para USB y micro SD, visualizacién opcional de la temperatura del
vapor y posible actualizacién del software de control Hei-VAP expert. Las partes del equipo se muestran en
la Figura 1.
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Figura 1. Partes o componentes del Roto-evaporador Hei-VAP Expert

El rota-evaporador funciona acoplado a una bomba de vacio y a un sistema de refrigeracion tipo Chiller.
Cuando se usa la bomba de vacio PC 3001 VARIOPRO, marca Vacuubrand, se puede alcanzar un vacié minimo
de 4 mbar, sin embargo, no es recomendable llevar el equipo al limite. En caso de utilizar otro tipo de bomba,
verificar que el vacio sea lo suficientemente bajo para poder realizar la rota-evaporacién. Con respecto al
Chiller, se debe usar un equipo que sea capaz de mantener constante la temperatura de enfriamiento y que
tenga por lo menos un rango de 4 — 15 °C.

7.21 Panel de control

El panel de control cuenta con una pantalla tipo fouch y dos perillas. En la interface del display se encuentra

el icono del menu de navegacion -, el reloj o temporizador @ el botdn de inicio del proceso = y el
estatus de velocidad de rotacion y temperatura del bafio de calentamiento, Figura 2. En algunas ocasiones
puede aparecer el icono de bloqueo IS para desbloguear la pantalla deslice el boton amarillo de
izquierda a derecha, para volver a bloquearla mantenga oprimidas al tiempo las dos perillas durante 2
segundos. Si en la pantalla aparece una o mas estrellas es porque previamente se ha cargado el modo
avanzado de las aplicaciones, si ese es el caso, vaya al menu aplicaciones y elija el modo basico, véase
numeral 8.2.1.1.



Cddigo: M-S-LC-1069
@ INSTRUCTIVO DE MANEJO DEL Version : 02

. S— ROTAEVAPORADOR Hei-VAP EXPERT | Fecha: 21/10/2020

Pagina: 4 de 9

Menu de navegacién

Estatus de velocidad
de rotacion

Estatus de temperatura
del bafio

Reloj; temporizador

Iniciar destilacidon

Botdn de ajuste de
velocidad

Botdn de ajuste
de temperatura

Figura 2. Panel de control. En la pantalla se muestra la interface del modo bésico en la cual el usuario ajusta
velocidad y temperatura.

8.2.1.1 Menu de navegacion

Para acceder al menu de navegacion oprima sobre el icono = ubicado en la parte superior izquierda de la
pantalla, aparecen cuatro herramientas: aplicaciones, idioma, ajustes y formato. Para elegir alguna opcién de
cada herramienta, toque sobre el icono y en seguida sobre la opcién, para cargar dicha opcion oprima en el

icono . de lo contrario oprima sobre el icono M continuacion de describe cada una de las opciones.

Aplicaciones: se usa para elegir el modo de uso que puede ser basico o avanzado. El modo basico es para
ajustar de forma manual la velocidad de rotacién y la temperatura del bafio. El modo avanzado es un tipo de
modo automatico de rota-evaporacion, en este, el operario elige la sustancia en una lista de compuestos
incorporada, sin embargo, como el equipo no tiene controlador de vacio incorporado, esta opcidn resulta
inoficiosa.

Idioma: muestra las tres opciones de idiomas con los que cuenta el software: inglés, alemén y chino.

Ajustes: muestra opciones inhabilitadas en letra gris y opciones que se pueden modificar en letra blanca como
el tiempo maximo para bloqueo de pantalla, brillo de pantalla, temperatura maxima del bafio (80 °C) y ajustes
de fabrica, por ningun motivo modificar las dos Ultimas.

Formatos: en esta opcion se puede elegir el formato de fecha, hora, el liquido usado para el bafio de
calentamiento (agua o aceite) y las unidades de presion (mbar, hPa, Torr) y temperatura (°C, °F, K).

7.3 Ensamble y uso del equipo
7.31 Ensamble

Antes de realizar el ensamble verifique que el equipo este desconectado de la toma-corriente. Para
ensamblar realizar el siguiente paso a paso:
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a). Cologue la cantidad de agua o aceite indicada en el bafio de calentamiento. Use agua del acueducto.
b). Coloque el matraz receptor y asegurelo con la respectiva abrazadera.

c). Coloque el liquido a ser rota-evaporado en el matraz de evaporacion, sin que supere la mitad del

recipiente. Sujete e inmovilice dicho matraz al equipo con la abrazadera.

d). Verifiqgue que la temperatura del chiller sea constante, para solventes organicos ajuste el chiller

aproximadamente a 8 °C y verifique que las mangueras estan conectadas al condensador.

e). Verifique que esté conectada la manguera del vacio al condensador. El conector esta dispuesto en la

parte superior del condensador.

f). Conecte el cable de alimentacién a una toma corriente de 115 V' y encienda el equipo mediante el boton
que esta ubicado en la parte inferior izquierda. En la pantalla verifique que la temperatura del bafio sea

la del ambiente y que la velocidad del el rotador sea cero.

El equipo correctamente ensamblado se presenta en la Figura 3.

Figura 3. Correcto ensamble del rota-evaporador con el chiller y con la bomba de vacié Vacuubrand, modelo

PC 3001 VARI

Para graduar la altura del matraz de evaporacion el equipo cuenta con una palanca ubicada en la parte inferior
del equipo, presionela levemente y gire de derecha a izquierda hasta que el nivel del solvente a destilar este
por lo menos a al mismo nivel del agua del bafio de calentamiento Figura 4 esquema A. Para ajustar la
inclinacion del condensador deslice el mecanismo de seguridad ubicado en la parte superior del equipo Figura

Mangueras del chiller Rota-evaporador Bomba de vacio

OFPRO,

3, esquema B.

PC 3001 VARIOPRO
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Figura 4. Mecanismos de ajuste de altura del matraz de evaporacién (esquema A) y de ajuste de inclinacion
del condensador (esquema B).

El equipo cuenta ademés con una app llamada Heidolph Hei-AR, para utilizarla descarguela al celular, al abrirla
elija el equipo Heidolph expert y cuando la cdmara inicié, enfoque sobre el marker que se encuentra en la
siguiente direccion web: https://heidolph-instruments.com/Hei-AR%20App/Hei-AR-Marker.pdf. La aplicacion
muestra el equipo, se puede rotar, y al hacer clip sobre los puntos naranja muestra mensajes de recomendacion
del fabricante o pequefios videos de como ensamblar. Véase Figura 5.

Figura 5. Visualizacion de la aplicacion Heidolph Hei-AR desde el celular, notese que el celular enfoca el
marker (color naranja) en la pantalla del computador.

7.3.2  Uso del equipo

Se recomienda utilizar el equipo solo para separar sustancias organicas libres de acidos. Una vez realizado el
ensamble siga el siguiente paso a paso:

a). Ajuste la temperatura del bafio de calentamiento con la perilla que esta del lado derecho, para comenzar el
calentamiento oprima dicha perilla, la luz amarilla alrededor de la misma indica que ha comenzado el
proceso de calentamiento, espere hasta que en el estatus de temperatura que se muestra en la pantalla las
temperaturas sean iguales.

b). Mientras el bafio alcanza la temperatura, encienda el chiller, verifique que la temperatura de enfriamiento
sea de 10 £ 2 °C y oprima start. El agua debe llenar el serpentin del condensador. Espere a que la
temperatura del chiller se estabilice en 10 £ 2 °C.


https://heidolph-instruments.com/Hei-AR%20App/Hei-AR-Marker.pdf
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c). Sumerja el matraz dentro del bafio y adecué la inclinacion del condensador (véase numeral 8.3.1).

d). Encienda la bomba de vacio y ajuste la presion de vacio. Para saber que vacio utilizar puede hacer uso de
la Tabla 1.

e). Ajuste la velocidad de rotacién de tal forma que no llegue a producir salpicaduras dentro del matraz, para
ello se utiliza la perilla del lado izquierdo.

f). Para iniciar oprima el icono en la pantalla u oprima la perilla del lado izquierdo.

g). Haga seguimiento del proceso. Si detecta olor a solvente probablemente es porque el vacio es muy bajo, si
no se observa condensacion puede disminuir el vacio y/o aumentar la temperatura del bafio de
calentamiento. No aumente mucho la temperatura para no generar evaporacion del bafio.

h). Para parar o terminar el proceso, oprima el icono de la pantalla o cada una de las perillas, espere un
momento. Después apague la bomba y rompa el vacio del sistema abriendo ligeramente una de las tapas
de teflén del condensador, si se usa la bomba PC 3001 VARIOPRO, primero oprima el botdn Vent y después
apaguela.

Tabla 1. Presion de vacio sugerida para cada solvente a destilar, cuando la temperatura del bafio de
calentamiento es 40 °C.

Vacio (mbar)

Solvente Si el bafio de calentamiento
esta a 40 °C.

Acetona 556
Acetonitrilo 230
Benceno 236
n-Butanol 25
Alcohol ter-butilico 130
2-butanona (metil-etil-cetona) 243
Ciclohexano 235
Diclorometano 850
Dietil éter 850
Dimetilformamida 11

1,4-Dioxano 107
Etanol 175
Acetato de etilo 240
Hexano 335
Metanol 337
1-Propanol 67

Alcohol isopropilico 137
1,1,2,2-tetracloroetano 20

Tetraclorometano 271
Tetrahidrofuran (THF) 402
Tolueno 77

Cloroformo (friclorometano) 474
Agua 72

Xileno (mezcla de isémeros) 25
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i). Para finalizar, verifique que la temperatura de las superficies no sea mayor a 50 °C, si es asi espere a que
enfrie y luego apague el chiller y el equipo. Retire los matraces y disponga tanto el destilado como los
residuos, en recipientes debidamente rotulados.

j) Desconecte el equipo de la toma corriente y diligencié el formato de control diario del manejo de equipos, M-
S-LC-F007.

7.4 Limpieza
Para limpiar las superficies del equipo por ningin motivo utilice: solventes organicos, sustancias cloradas,
amoniaco, lana de vidrio o cualquier otro material que raye o dafie las superficies. Para la limpieza de los
componentes de vidrio solicite lavado general de acuerdo con el formato M-S-LC-F003.

Las piezas de vidrio a ser limpiadas son principalmente los matraces y en menor medida el tubo de vidrio que
va del matraz de evaporacion al condensador. Para desmontar los matraces basta con retirar la abrazadera,
para retirar el tubo de vidrio que conecta el matraz de evaporacidn con el condensador retire el acople tal como

se muestra en la Figura 6.
=44 B

Acople del tubo de vapor Tubo de vapor

Figura 6. Ubicacion del tubo de vapor y modo de desmontarlo para realizar limpieza.

7.5 Formatos
M-S-LC-F007, Control diario de manejo de equipos.
M-S-LC-F003, Formato de solicitud de lavado de material.

8. DIAGRAMA
Ver anexo 1.
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ANEXO 1.

Verifique las conexiones (mangueras, enchufes) del rota-evaporador, chiller
y bomba de vacio. Verifique el nivel del agua en el bafio de calentamiento.
Coloque el liquido a ser rota-evaporado en el matraz de evaporacion y ajuste

la conexion.
Encienda el Chiller, y espere a Encienda el bafio de calentamiento,
que la temperatura se estabilice espere que la temperatura alcance 40
en 10+ 2 °C. °C o la que el proceso requiera

Encienda la bomba de vacio
y ajuste la presion de vacio.

v

Desde el panel de control ajuste la velocidad de
rotacion, de tal forma que no salpique el liquido.

v

[ Verifique que la evaporacion del solvente J

ocurre, Si no es asi ajuste la presion de vacio.

v

Finalice el proceso antes de que todo el liquido se
evapore, apague la bomba, el bafio de calentamiento,
el chiller y finaimente el panel de control. Retire el

v

Realice la disposicion de reactivos en recipientes
rotulados segun corresponda.

s

A 4

p
Diligenciar el formato de control diario de manejo de
equipo formato M-S-LC-F-007.




