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Problematyka odparowania rozpuszczalnikdw o réznym punkcie wrzenia na
przyktadzie rozwigzan technicznych firmy Biotage ®

Biotage

Rozpuszczalniki sg zwigzkami chemicznymi majacymi zdolnos¢ do rozpuszczania innych
substancji takich jak: gazy, ciecze czy ciata state tworzac jednorodne ciecze zwane roztworami.
Najbardziej rozpowszechnionym rozpuszczalnikiem w przyrodzie jest woda, ktora nie tylko
warunkuje rozpuszczanie réznego rodzaju zwigzkdw, ale réwniez stanowi srodowisko wielu reakcji
biochemicznych zapewniajacych prawidtowy przebieg procesow zyciowych. Podobng funkcje
petnig inne rodzaje rozpuszczalnikow wykorzystywanych w chemii, jako srodowisko réznego
rodzaju oddziatywan miedzy czasteczkowych np. podczas syntezy, ale rowniez stanowig media
umozliwiajagce ekstrakcje réznego rodzaju substancji w celu dalszych badan z wykorzystaniem
réznych technik analitycznych.

Zasadniczo rozpuszczalniki wystepujg w postaci cieczy o matej lepkosci i niskim punkcie wrzenia.
Nie mniej wraz z rozwojem nauki i analityki zaistniata koniecznos¢ zastosowania rozpuszczalnikow
o specyficznych wiasnosciach fizyko - chemicznych, o wiekszej lepkosci i gestosci, a przede
wszystkim punkcie wrzenia przekraczajagcym temperature 100°C. Pociggneto to za sobg pewne
problemy, gdyz w wielu stosowanych metodykach, w tym w procesie ekstrakcji stosowano
procedure zatezenia prébki poprzez odparowania rozpuszczalnika. O ile stosowane od lat 50
wyparki rotacyjne umozliwiaty w miare szybkie odparowanie wiekszosci rozpuszczalnikéw,
zwtaszcza lotnych, to w przypadku cieczy o wysokim punkcie wrzenia efektywnos¢ tego procesu
spadata pomimo zastgpienia tazni wodnych olejowymi.



Wyparka laboratoryjna, uproszczony schemat. A —
kolba okragtodenna, B — taznia wodna, C — zespot
napedowy, D — statyw, E —tapa statywu, F — chtodnica
zwrotna, G — kolbka-odbieralnik, H — kran z oliwka.

Zrédto: Wikipedia

Prawdziwe ktopoty zaczety sie od momentu gwattownego wzrostu ilosci analiz i koniecznosci
jednoczesnego odparowania wiekszej ilosci probek, ale co wazniejsze koniecznosci zmniejszenia
ilosci zuzywanych rozpuszczalnikow. Pojawit sie réwniez problem czasu, gdyz efektywnos¢
tradycyjnie stosowanych metod stata sie zbyt niska, a satysfakcjonujaca analiza bardzo
czasochtonna.

W zwiagzku z tym zaczeto poszukiwac rozwigzan technicznych, ktore pozwolityby sprawnie usunac
rozpuszczalnik z wiekszej ilosci prébek i skréci¢ czas ich przygotowania. Najprostszym
rozwigzaniem miato by¢ zastosowanie wielostanowiskowych blokow grzejnych wyposazonych
w gtowice z nadmuchem gazu obojetnego, ktdéry miat zapobiegac zanieczyszczaniu probek.
Rozwiagzanie to jednak byto obarczone pewnym btedem. Problem polegat na tym, ze na skutek
wptywu temperatury otoczenia, zwtaszcza latem przy braku klimatyzacji, rzeczywista temperatura
w kazdej z cel mogta by¢ 2-5°C wyzsza od wskazan wyswietlacza, co mogto prowadzi¢ do rozktadu
probki, zwtaszcza niestabilnej termicznie. Inna kwestia dotyczyta ustawienia dysz nadmuchujacych
azot (N2), ktorych prostopadte ustawienie do lustra cieczy czesto powodowato jej rozprysk na boki,
co mogto by¢ przyczyng zanieczyszczania probek. Problem tez dotyczyt rozpuszczalnikow
tatwopalnych, ktére w przypadku przegrzania urzadzenia na skutek awarii mogty ulec
samozaptonowi. Tak tez bloki grzejne znalazty ograniczone zastosowanie w laboratoriach
chemicznych w procesie odparowania probki.

Statyw

Gtowica nadmuchu gazu (N2)

Aluminiowy blok grzejny

Termostat




Pod koniec lat 90 dwudziestego wieku amerykanska firma Zymark opracowata urzadzenie
TurboVap®, ktérego konstrukcja oparta byta na ogrzewaniu prébki w tazni wodnej i podawaniu
gazu obojetnego do wielu préobéwek zawierajagcych probki przy pomocy specjalnie
zaprojektowanemu systemu dysz.
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Zasada dziatania urzadzenia jest niezwykle prosta. Zroédtem ogrzewania jest taznia wodna, ktéra
mozna wyposazy¢ w statywy roznego formatu. Pokrywa wyposazona jest w wymienny system dysz
ustawionych pod odpowiednim katem, ktére podaja gaz obojetny do kazdej z probowek
wprawiajac ciecz w ruch wirowy. Predkos¢ obrotu cieczy zalezy od sity nadmuchu gazu
regulowanego zaworem. Dzieki takiemu rozwigzaniu czasteczki probki rozrzucane sg w kierunku
Scianek probowki, a pary podgrzanego rozpuszczalnika sciggane sa powierzchniowo i zostajg
odprowadzone przy pomocy systemu wentylacyjnego zamontowanemu w urzadzeniu. Obecnie
firma Biotage® w znaczny sposob unowoczesnita system poprawiajac kontrole nad parametrami
zatezania probki poprzez zastosowanie precyzyjnego sterowania temperaturg fazni i przeptywem
gazu (N2) oraz czujnikow podczerwieni w celu przerwania procesu odparowania przy okreslonej
objetosci prébki.
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TurboVap® firmy Biotage. /
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Przyktady dysz nadmuchu gazu i statywdw do aparatu TurboVap ®.



TurboVap® Il TurboVap® LV TurboVap® EH TurboVap® P*

Dostepne modele aparatu TurboVap®.

Pomimo szerokiego zastosowania w wielu aplikacjach TurboVap® nie rozwigzat wszystkich
probleméw analitycznych. Z powodu ograniczen systemu podgrzewania probki aparat wykazywat
najwiekszg sprawnos¢ w przypadku odparowywania rozpuszczalnikéw bardzo lotnych np. heksanu.
Natomiast jego efektywnos¢ gwattownie spadata przy probie zatezenia probki zawierajacej
rozpuszczalniki o wysokim punkcie wrzenia typu DMSO, DMF czy woda.

Rozpuszczalnik  Typ probéwek Objetosé Objetosé Profil Profil Temperatura Czas
poczatkowa koricowa ci$nienia ci$nienia wody trwania
(mL) (mL) gazu gazu procesu
(ci$nienie) (czas)
13x100 mm 7 0.5 psi min. e min.
Aceton 7 0.7 £0.3 12-->24 15 50 11
DCM 7 0.5 +0.4 12-->24 15 40 1S
Heksan 7 07 £0.3 12-->24 6 60 6
Metanol 7 0.6 £0.2 12-->24 18 60 16
Octan etylu 7 0.7 +0.4 12-->24 10 65 10
Acetonitryl 7 0.6 +0.4 12-->24 30 65 19
16x100mm 12 0.5 psi min. RC min.
Aceton 12 0.2 +0.3 6-->24 15 50 12
DCM 12 0.4 0.1 6-->24 18 40 15
Heksan 12 0.5 £0.3 6-->24 7 60 7
Metanol 12 0.3 £0.3 6-->24 30 60 23
Octan etylu 12 0.4 +0.3 6-->24 15 65 13
Acetonitryl 12 0.5 +£+0.2 6-->24 24 65 20
15-mL 15 0.5 psi min. e C min.
stozkowe
Aceton 15 0.4 £0.3 4-->24 16 50 14
DCM 15 0.3 +0.1 4-->24 18 40 17
Heksan 15 0.6 £0.3 4-->24 8 60 8
Metanol 15 0.4 +£0.2 4-->24 24 60 22
Octan etylu 15 0.5 £0.2 4-->24 24 65 16
Acetonitryl 15 0.5 £0.2 4-->24 24 65 22
50-mL 45 0.5 psi min. e min.
stozkowe
Aceton 45 0.3 0.1 4-->24 24 50 18
DCM 45 0.5 £0.1 4-->24 24 40 24
Heksan 45 0.5 £0.3 4-->24 21 60 12
Metanol 45 0.5 £0.1 4-->24 45 60 22
Octan etylu 45 0.5 £0.2 4-->24 33 65 16
Acetonitryl 45 0.5 £0.2 4-->24 36 65 22

Przyktadowe czasy odparowania rozpuszczalnikéw organicznych.



Z tego powodu firma Biotage® rozpoczeta prace nad urzadzeniem, ktére wykorzystujac rozne
zjawiska fizyczne umozliwitoby rozwigzanie tego problemu.

Zadanie to nie okazato sie proste, gdyz trzeba byto przeanalizowac wtasnosci fizyko — chemiczne
szeregu uzywanych rozpuszczalnikédw. Wiekszos$¢ z nich z powodzeniem mogta by¢ odparowana
z wykorzystaniem wczesniej opracowanego urzadzenia typu TurboVap®, gdyz ich temperatura
wrzenia nie przekracza 100°C. Znalazta sie jednak grupa substancji, gdzie ta temperatura osiggata
nawet 180°C i wyzej. Dodatkowo trzeba byto uwzgledni¢ stabilno$¢ termiczng wybranych
roztwordéw prébek z ktdrych ma by¢ odparowany rozpuszczalnik.

Bazujac na wczesniejszych doswiadczeniach zwigzanych z aktualnie wykorzystywanymi aparatami
do odparowania inzynierowie z firmy Biotage® stwierdzili, ze aby stworzy¢ efektywnie dziatajace
urzadzenie nalezy wykorzystaé trzy zjawiska fizyczne: temperature, podcisnienie oraz site
odsrodkowa.



Biotage® V-10 Touch - rozwigzanie problemu odparowania
rozpuszczalnikow o wysokim punkcie wrzenia

Od strony technicznej V-10 Touch® w pordéwnaniu z aparatem TurboVap® jest bardzo
zaawansowanym automatem, ktory umozliwia szybkie i Sscisle kontrolowane odparowanie
zaréwno rozpuszczalnikédw o niskiej i wysokiej temperaturze wrzenia. Pomimo ztozonej budowy
zasada dziatania aparatu jest stosunkowo prosta.

Podtaczenie
prozni.

Dysza
grzejna.

Mikro wirowka z elementem
grzejnym.

Probéwka jest umieszczona w uchwycie dolnym mikrowiréwki z termostatem. Na gorng czes¢
fiolki natozony jest uchwyt podtaczony do gtowicy prézniowej. Boczna Sciana fioki ogrzewana jest
poprzez nadmuch gorgcego powietrza. Podczas wirowania (8000rpm) sita odsrodkowa powoduje
osadzanie sie czasteczek prébki na Sciankach fiolki. Roztwér podgrzewany jest zarowno z dotu jak
i z boku, co daje rownomierny rozktad temperatury. Podgrzana ciecz zaczyna odparowywac,
a ulotnione czasteczki rozpuszczalnika zasysane sg z powierzchni przez pompe prozniowa.
Zassane pary rozpuszczalnika kierowane sg do kondensatora, gdzie ulegaja skropleniu
i przeniesieniu do naczynia zbiorczego. Takie rozwigzanie pozwala skutecznie odparowywac
rozpuszczalniki o temperaturach wrzenia od 30°C do 160°C, a w przypadku uzycia dodatkowej,
zewnetrznej pompy prozniowej nawet do 205°C.



Volume & Solvent Method Evaporation Time

30 mL Vials

12 mL NMP Very-High Boil 18 minutes
12 mL DMSO Very-High Boil 15 minutes
12 mL DMF Hi-Boil 7 minutes
12 mL Water Aqueous 16 minutes
12 mL Ethanol Volatile 9 minutes
12 mL DCM High-Volatile 4 minutes
12 mL 50% ACN in HPLC 15 minutes
Water

20 mL Vials

8 mL Water Aqueous 8 minutes
8 mL Ethanol Volatile 5 minutes
8 mL 25% Piperidine mxd Vol + HBP 7 minute
in DMF

Przyktadowe czasy odparowania rozpuszczalnikéw o réznej temperaturze wrzenia.

Aby automatycznie odparowac wieksza liczbe prébek V-10 Touch moze by¢ doposazony w 16-
stanowiskowy podajnik karuzelowy lub w automatyczny pipetor firmy Gilson GX-271 pozwalajacy
na obrobke duzej ilosci probek. Wazna funkcja jest réwniez mozliwos¢ odparowywania probek
z objetosci 1L. W takim przypadku aparat pobiera zadang ilos¢ roztworu i dozuje kolejno do fiolek
do odparowywania. Jezeli istnieje taka potrzeba to po odparowaniu aparat moze ponownie
automatycznie rozpusci¢ probke w innym rozpuszczalniku bez koniecznosci zmiany naczynia.

Ogélny schemat V-10 Touch doposazonego w automatyczny podajnik karuzelowy.



A - Panel wentylacyjny, B - Ekran dotykowy, C — gérny uchwyt fiolki, D — Czujnik IR,

E — Dysza ogrzewajaca probke, F — Plastikowa ostona, G — Dolny uchwyt fiolki,

H — Ramie unoszace fiolke | — Przytacze do zewnetrznej pompy prézniowe;j,

J — Petla zaciskowa chtodnicy, K — Izolowana prézniowo komora skraplacza,

L— Zawor spustowy, M — Przytgcze wydechowe pompy, N — zbiorni wyréwnawczy pompy

do tapania par rozpuszczalnikow.




Nalezy réwniez podkresli¢c, ze twoércy V-10 Touch przemysleli rowniez aspekt sterowania
urzadzeniem. Wszystkie ustawienia i niezbedne parametry mozna wprowadzi¢ poprzez czytelny
ekran dotykowy badZz z zewnetrznego komputera w przypadku podtgczenia aparatu do
automatycznego pipetora GX-271. Standardowe oprogramowanie zawiera wbudowane w pamiec
gotowe metody, ale réwniez umozliwia tworzenie witasnych procedur. Troche inaczej ma sie
sytuacja, jezeli chodzi o wspdtprace odparowywacza z pipetorem, gdyz tu wykorzystywany jest
osobny program V-10 Touch Control Centre wpisany w pamie¢ komputera zewnetrznego.

Schemat podtqczenia zewnetrznego komputera do zestawu V-10 Touch i GX-271.
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Podsumowanie

Do tej pory w wielu laboratoriach proces zatezania probki odbywat sie poprzez odparowanie
rozpuszczalnika. Ogolny trend do zwiekszania ilosci badan w mniejszej skali i koniecznosc¢
zmniejszania ilosci uzywanych rozpuszczalnikbw zmusito wielu analitykédw i inzynierow do
konstruowania urzadzen, ktére umozliwitby wprowadzanie metod optymalizujacych prace w
laboratorium przy jednoczesnym zmniejszeniu kosztow i skroceniu czasu analizy. Celem ninigjszej
publikacji jest przedstawienie rozwigzan technicznych, umozliwiajacych efektywne odparowanie
roznego rodzaju rozpuszczalnikbw w zaleznosci od ich punktu wrzenia jak i wiasciwosci fizyko-
chemicznych. Niewatpliwie szwedzka firma Biotage® zaproponowata rozwigzania, ktére w duzej
mierze zaspokajajg zapotrzebowanie runku laboratoryjnego w zakresie skracania procesu zatezania.
TurboVap® jest bardzo dobrym rozwigzaniem w przypadku cieczy o niskim punkcie wrzenia jak np.
heksan, etanol czy izopropanol. Natomiast aparat V-10 Touch umozliwia zatezanie roztworow probek
zawierajacych rozpuszczalniki, ktérych temperatura wrzenia przekracza 100°C. Ten niezwykle
przemyslany aparat pozwolit wielu uzytkownikom przeskalowac starsze metody badawcze poprzez
zmniejszenie wielkosci prébki i rozwigzac¢ szereg problemédw zwigzanych z uzyciem trudno lotnych
cieczy. Dodatkowo stosowanie sytemu V-10 Touch pozwala poprawi¢ wydajnos¢ reakcji oraz
wyeliminowac pewne czasochtonne czynnosci podczas przygotowania probek:

e etap ekstrakcji ciecz-ciecz

e uzycie siarczanu magnezu

e etap liofilizagji

e pozwala na uzycie dowolnego rozpuszczalnika (w tym
wysokowrzacych)

Co wiecej, mozliwos¢ odzysku odparowanych rozpuszczalnikoéw dzieki skraplaniu umozliwia ich
bezpiecznag utylizacje, co wpisuje sie w ogolne zatozenia "Green Chemistry". TurboVap® i V-10
Touch® pozwalajg na odparowanie catego spektrum rozpuszczalnikbw organicznych
wykorzystywanych w réznych typach laboratoriow niwelujagc koszty, zmniejszenie ilosci
stosowanego szkta laboratoryjnego oraz znaczaca redukcje czasu analizy.

SHIM-POL A.M. Borzymowski
E. Borzymowska-Reszka, A. Reszka, Spétka Jawna, ul. Lubomirskiego 5, 05-080 Izabel
tel. 22 20 60 900, e-mail: biuro@shim-pol.pl www.shim-pol.pl
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