Praktyczne aspekty analizy wilgotndci

Pomiar wilgotndci czy tez zawartdci masy suchej jest
pomiarem déc¢ prostym, takie jest bynajmniej pierwsze
odczucie. Jak pokazuje wieloletnia praktyka to\psae
odczucie mee by fatszywe i prowadZzido zupetnie
btednych wynikow.

Problem tkwi w samym ugzlzeniu, ktére z zasady jest
obarczone jakifibledem — nie ma uezlzen idealnych.
Dodatkowo pewien hH wprowadza analizowana probka
a doktadniej mowac proces jej pobrania i parametry
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1. Przygotowanie probek dO SUSZENIA........cceeeeeeiiiiiiiiieee e e e e e e e s e nnnnes 2
1.1 WHBCIWOSCI PrODEK ...t 2
1.2. Pobieranie i przygotowaniezrfych rodzajow probekK..........ccccvviiviiiiiciceeiiiiiieieeeeeeeeee, 2
1.3. Przechowywani© ProODEK ..........c.uuiiiiceeeee ettt a e
2. Przygotowanie WagOSUSZAIKI...........cccieeeeiuuiiiiiiie e e eee et e e e e e e e 3
3. DODOr PAramMetrOW SUSZENIA.......cciieiiieeeeeaee e e eiiieee e e e ettt e e e e et eeseee e e e e e e e e anneeeeeas 3
3.1 Profile SUSZENIA ...ttt e e eeaaes
3.2. Wyb6r metody suszenia — suszenie do uzyslstalig] masy...............cccccceeiiiiiiieneee, 4
3.3. Wybdr metody suszenia — suszenie WZBIPM CZASIE .........uuuruuunneunnniiiieeieessernnennnes 5
3.4, TEMPETALUIA SUSZENI. ... .uuveeeeeee s sttt e e e e e e s abbe s et e e e e e e s samnne et e e e e s s aannnnnrneeeeeeeas
3.5. Wplyw auto zakiiczenia na wynik WilgOtniTi.............ceveeeiiiiiiiiii e 6
4. Materiaty pPOMOCNICZE W PrOCESIE SUSZENIA cocccmmeeeeeeeeeieeeeeieeiiiiitbteeeee e e eeeeeesasannanes 8
5. PrOCES SUSZEIIA ...uuuvtviiiiiiiieeieee st o bttt e ettt e e aaaeeaaaeassssssnnnneeeeaaeaaaeaaasssssnannnnnnns
5.1, CHata STAIE....eiiieeee it a e e e e e e
5.2. Plyny i Ciata POIPIYINNE. ...
5.3. Rozmieszczenie probek Na SZAICE .......coeamiiiiiiiiiiiie e 8
B. ZEOAKA DEOOW ...t e e e e e e e e e e ee e 9
7. Walidacja metody WagOSUSZAIrKOWE] .......ccceeeeeeieeeeeeieiiieeeeiitiiiiis s s e e e e e e e aaaaaaeeeeeaaaeeeens 9
s b
Kierownik L Padawczego

e-mall: Janas@radwag pl

R n‘wz

RADWAG WAGI ELEKTRONICZNE - LABORATORIUM BADAWCZE
/ KONSULTACJE | WSPARCIE TECHNICZNE /
26-600 RADOM, ul. Bracka 28
tel.(0-48) 38 48 800 wew. 536, tel./fax. (0-48) IXH10
http://www.radwag.pl



1. Przygotowanie probek do suszenia

Przygotowanie probki do analizy obejmuje dwiergagci. Pierwsza z nich to pobranie
probki, druga to przechowywanigrédio z ktérego prébka jest pobierana odgrywa bardz
wazna role w wiarygodndci i odtwarzalnéci wynikow - prébka powinna reprezentofva
analizowany produkt w cadoi. Oba etapy powinny lBywykonane
Z uwzgkdnieniem widciwosci probki.

1.1. Wiadciwosci prébek

Masa probki (zalezna od typu materiatu) powinna dtak dobranazeby cienlg warstwg
pokrywata szalk. W przypadku materiatéw trudno odae@ych woa, wielkos¢ probki ma
bardzo istotny wptyw na wynik pomiaru. Poniexailgotnas¢ jest pomiarem poednim
(przeliczanym ze wska#zanasy) nie naley stosowé nawaek zbyt matych — ponej 1g.

Kolorystyka- ciemna sprzyja pochtanianiugkszej ilgici ciepta, mae nasgpowa
przegrzewanie probki. Zasadne jest wykorzystywanieniennikOw podczerwieni jakardédet
ciepta.

Ziarnista¢ - zalecane jest suszenie probek w stanie rozdsani. Otrzymane rezultaty
cechug sie wowczas mniejszym rozrzutem wynikow i kroétszymseza trwania pomiaru.

Konsystencja materiatujest cech charakterystyczndla danego materiatu. Nalepameta¢ o
tym, ze materialy o zwartej konsystenc;ji (glinki, masyniterskie) trudniej oddajwilgog.

1.2. Pobieranie i przygotowanie rénych rodzajow probek

Na tym etapie naky zastanowd si¢ w jaki sposob mina uzyské prébk: jednorodia,
ktora kedzie odzwierciedlata stan cat. Produkt mae by przygotowywany przez
miksowanie lub mieszanie przed pobraniemseitaej probki. Powszechne jest rownie
pobieranie kilkunastu probek zarych obszaréw produktu lub zdefiniowanych przedwiat
oraz obliczanigredniej z uzyskanych wao. Innym sposobem na to abydyyewnym,ze
probka odzwierciedla produkt jest wymieszanie kilkstu probek pobranych zzrych
obszaréw produktu.

Dla materiatow sypkickypu ziarna, makarony nakewicksz ilos¢ materiatu z ktérego
bedzie pobrana probka wymieszd ak przygotowam probke w wiekszasci przypadkéw
rozdrabniamy w sposokazny (madzierz) lub mechaniczny (mtynki). Jest to operatziki
ktorej uzyskuje si powtarzalné¢ w serii pomiaréw. Podczas tej czysnbmaoze generowa
si¢ ciepto, tak wec naley zwrac& uwag; ha ewentuaklnutrat wilgotnosci. Praktyka
pokazujeze dla typowych probek o wilgotaiach rzdu kilkunastu procent problem ten nie
ma wikszego wptywu na kecowy wynik analizy. Oczywécie na kadym etapie naley
chroni prébki przed warunkami zewtmznymi przechowujc je w szczelnych opakowaniach,
naczyniach. Z tak przygotowanej prébki rigi@obierd probki do wiaciwej analizy.
Wykonujac poszczegolne operacje nalewraca uwag: ha absorpejwilgoci z otoczenia lub
emisg wilgoci z probki do otoczenia.

Materiaty potptynndypu jogurty, serki homogenizowane, powinny byymieszane,
gdyz zazwyczaj stanowizbior kilku sktadnikéw o rénych gestosciach. Te o wikszych
gestadsciach osiadajna dnie opakowania, tak g zupetnie inna ddzie zawarté¢ masy suchej
dla prébki pobranej z wierzchu probki a inna gapierzemy ¢ ze spodniej G&ci.




Prébki w postaci ptyndwdwniez nalery wymiesza, zwlaszcza gdy majone znaczne
gestasci np. oleje, dodatki do betonu. Wprawdzie zakisidaze gzstas¢ medium jest
jednakowa w catej objjosci, ale dopiero ,,przemieszanie” jest gwararepo stanu.

1.3. Przechowywanie prébek

Kiedy probka jest przygotowywana, swee jestzeby nie stracita wilgoci jako rezultat
wptywu warunkéw zewetrznych. Przechowywanie probek wymaga przygotowania
hermetycznych pojemnikéw, jakkolwiek najesie upewné, ze warunki przechowywania nie
zakitéa stanu probki. Dla substancji higroskopijnych wilgonaze kondensow@sie na
scianach opakowania. Przed analizowaniem takiejipndbgo¢ skondensowana musi by

z powrotem wmieszana do probki. Wymiary opakowamnigsz by¢ odpowiednie do iléci
probki.

2. Przygotowanie wagosuszarki

W ogolnym zarysie polega na przygotowaniu stagkavpracy do zakresu
wykonywanych czynnizi. Wagosuszakkjak kazda precyzyjra wag; elektroniczi nalery
ustawt w miejscu pozbawionym drga ostongtym przed podmuchami. Zmiany temperatury
W pomieszczeniu pracy wagosuszarki nie mog zbyt due. Wagosuszarka powinnady
zakczona do sieci co najmniej 30 minut przed rozgoiean pomiaréw. Wynika z ogolinych
zasad wykorzystywania wag elektronicznych.

Dobra praktyka jest sprawdzenie czy naszeadeenie jest sprawne tzn. czy jego wskazamia s
poprawne. Wystarczy typowa kontrola wzorcem o maigminale np. 20g. Ma to sens
wowczas, gdy analizowana naska musi zawierasie w okreslonych granicach. Innym
aspektem jest ergonomia pracy zejeprzystpujemy do badaréznych materiatow to zasadne
jest weczéniejsze zaprogramowanie kilku czy kilkunastu progbav suszenia. Taka opcja jest
dostpna w wagosuszarkach serii MAC oraz MAX produka@id®/ag.

3. Dobdér parametrow suszenia

Parametry suszenia to wykaz ustawwegosuszarki zawiergly temperatuy suszenia,
wielkos¢ nawaki, profil suszenia oraz sposob zakaenia procesu. Opracowania zawigraj
takie wykazy dla rénych probek sw wigkszaci przypadkow wynikiem pracy laboratoriow
producenta. Jest to oczywiste, poniewsszystkie normy opisage procesy suszenia odngsz
si¢ do tzw. metod tradycyjnych a nie do wagosusz&Bekl wynika konieczn& bada
porownawczych. Poprzez takie badania wykonujézsv. walidacje metody
wagosuszarkowej.

3.1. Profile suszenia

Definiuja w jaki spos6b ma ldyosiagnicta temperatura suszenia. Standardowogpost
sa 4 profile opisane jako standardowy, szybki, tagodichodkowy. Zasadch dziatania
pokazuje rysunek nr 1. Nakeprzy ty zaznacay ze domylnym profilem jest profil
standardowy (najezciej wykorzystywany).
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Rys. 1. Profile suszenia

3.2. Wybdr metody suszenia — suszenie do uzyskasiatej masy
Podczas suszenia do uzyskania statej masy posce$ania wilgotndgci zostanie
zakaiczony wowczas gdy masa suszonej prokgkizie se miesci¢ w zadeklarowanym
zakresie. MOwi st wowczasze masa probki jest stata — cata wilgmstata usurta z prébki.
Jest to najagciej wykorzystywany tryb pracy wszystkich wagosuskaNie ma przy tym
znaczenia czy okgeamy wilgotnagc¢ czy zawarté¢ masy suchej. Rfica pomedzy nimi to
tylko inny sposéb przeliczenia otrzymanych wéetol tak:

— zawartd¢ wilgoci to masa odparowanej wody podzielona przezemasztkowa prébki

(Mp —M,)

P

W[%] = 100%

[1]
gdzie: W- wilgotné’
Mp — masa pocgkowa probki
Mk — masa kécowa probki

— zawart@¢ masy suchejto aktualna masa prébki podzielona przezgmagztkows
prébki

Mg%)] = % 100%

P
[2]
gdzie: Ms- masa sucha
My — masa kacowa probki
Mp — masa poegkowa prébki

Graficzna interpretacja suszenia do uzyskaniajstasy jest przedstawiona na rysunku nr 2.
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Rys. 2. Suszenie do uzyskania statej masy

3.3. Wybor metody suszenia — suszenie w zagmym czasie

Niektére analizy wymagajkontroli zmiany masy w pewnym odcinku czasu przy
ustalonej temperaturze. Wynikiem takiej analizyzeby¢ zawartd¢ wilgoci, masy suchej lub
réznica mas probki. Odcinek pomiarowy deklarowany pegez iytkownika, ktory wybiera
réwniez profil suszenia (sposéb narastania temperatugpakszstandardowy itd.)
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Rys. 3. Suszenie w zadaym czasie

3.4. Temperatura suszenia
Jest jednym z parametréw decyghyich o kaicowym wyniku analizy. Ogolnie przyjmuje
sig, ze temperatura suszenia to temperatura w jakiej gedtzka jest analizowana. Jest to
stwierdzenie tylko agciowo prawdziwe. Wynika to z budowy wagosuszaréfirekelement
mierzacy temperatuy map zainstalowany zazwyczaj w gornegéei komory suszenia.
Sterowanie temperatuodbywa st na zasadzie spgzenia zwrotnego:
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Jaka jest zatem temperatura w ktérej probka jedtzzmwvana?. W pierwszym etapie na pewno
jest znacznie msza nk temperatura zadana, ale po pewnym czasie wyrovaiugazac do
temperatury zadanej. To apdenie jest efektem nagrzewania elementéw metalbyyc
plastikowych komory (pojemrié cieplna elementéw).

Pomimo tego temperatura prébki secodbiegé od temperatury suszenia i jest to efektem:
—miejsca jej poteenia (jest niej niz czujnik sterujcy prag halogenow)
—jej kolorystyki, struktury (pochtanianie ciepta)

W zwiazku z tym przysipujac do analiz naley opiera si¢ na opracowaniach laboratoriow
producentow, ktore wykonafesty porownawcze i dobiesgparametry suszenia w tym
temperatug do konkretnego typu materiatu oraz typu wagoskszaakie podejcie nie
wyklucza bada whasnych, jeeli dysponujemy odpowiednim wyposmiem i wiedz.

Niezaleznie od rodzajow analiz oraz modeli wagosuszarewgzave s ponizsze
stwierdzenia:
= Zbyt niska temperatura suszenia powoduje tylkganwe odparowanie wody
(niedosuszenie probki).
= Zbyt wysoka powoduje efekt spalania materiatu (grzanie probki) lub mdiwosé
zachodzenia innych reakcji chemicznych.

Temperatura suszenia dla metody tradycyjnej ,,piefopodawana jest przez normy. Jest ona
czesto zbyt niska dla suszenia w wagosuszarce i ophanie wartag¢ nalery dobr&
dodwiadczalnie.
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3.5. Wplyw auto zakaiczenia na wynik wilgotngci

Suszenie jako proces wwprzebiegapotautomatycznie (gdy operator uruchamia proces,
ktory kohczy sk automatycznie: uptyw czasu, zamiana masy) ¢éahrie (gdy operator
uruchamia proces i kozy go naciskag przycisk).

W przypadku cyklugcznego wszystko jest oczywiste: czas starttmoment stopu-» wynik.
Wybierapc cykl pétautomatyczny natg okresli ¢ warunek, ktore kedzie determinowat
zakaiczenie analizy. Jest to @lowazny parametr w procesie suszenia. Jego znaczenie
pokazuje Rys. nr 6.



Zaleznie od przygtego kryterium maemy otrzyma mniejszy lub wekszy wynik wilgotndgci.
Inna kwesth pozostaje wtasne kryterium akceptacji dla badpr@jki np. prébka uznawana
jest za poprawngdy jej wilgotnd¢ wynosi 5%+ 0,3%. Gdy badanie dotyczy prébki
laboratoryjnej otrzymamy w najgorszym przypadku ytmramy fatszywy wynik. Dla bada
zwigzanych bezpwednio z produke maze to prowadz do szeregu btnych decyzji

o nieprzewidywalnych konsekwencjach ekonomicznych.
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Rys. 6. Wptyw funkcji Auto Zakezenie na wynik wilgotigoi

Pierwszy etap suszenia zawiera 30 sekund tzwucartu i ten czas nie jest
uwzgkdniany do oceny funkcji Auto- wytzania. Wszystkie nagine pomiary $juz
uwzgkdniane zgodnie z parsz specyfikacgy.

- Auto 1 (zmiana 1mg/ 10s)
- Auto 2 (zmiana 1mg / 25s)
- Auto 3 (zmiana 1mg / 60s)
- Auto 4 (zmiana 1mg / 90s)
- Auto 5 (zmiana 1mg / 120s)

Program kontroluje zmiany masy i sprawdza waruraskzeniana masy nie jest gkisza ni
1mg w odpowiednim przedziale czasu. Gdy warunskgpetniony, pomiar jest
zatrzymywany. Najaegciej wykorzystywanegopcje Auto 2 — 3.

Stosowanie dit dtugich czasow (np. 120sek.) podczas kontroli nkaégowej mae
prowadz¢ do niepotrzebnego wydtenia czasu pomiaru. Mtiwe jest wowczas oscylowanie
wyniku koncowego wokot wartéci koncowej. Takie oscylacje praktycznie nie wplywap
rezultat.



4. Materiaty pomocnicze w procesie suszenia

Wprowadzanie materialtdbw pomocniczych j@sgle zwiagzane z wiéciwosciami probki
takimi jak zasklepianie siwskutek wzrostu temperatury,aunap¢cie powierzchniowe itp.
Na powierzchniach takich probek mpigvorzy¢ sie nieprzepuszczalne warstwy co prowadzi do
btednych pomiaréw. Powierzchnia probki jest wysuszaneewmntrz prébki znajduje giwilgoc.
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Rys. 7. Zasklepianiegprobki

Jedynym rozgdnym wygciem jest zwkszenie czynnej powierzchni parowania. Otrzymuge si
taki efekt po zastosowaniu piasku kwarcowego Ilifdiv z widkna szklanego. Poniewa
elementy dodatkowe bigudziat w analizie muszbyé wskpnie przesuszane.

5. Proces suszenia

5.1. Ciata state

Zaleznie od struktury ciata statego (zwartazria) proces ok&ania wilgotndci przebiega
szybciej lub te wolniej. Wielkas¢ powierzchni ciata statego decyduje o szyagksuszenia
i wiarygodndgci pomiaru. Powierzchnia ciata stalego powinné bgtem jak najwaksza, sid
potrzeba rownomiernego rozmieszczania probki ngj pawierzchni prébki. Ponieviaiata
state oddaj wilgo¢ powierzchni istotrs rolg odgrywa réwnie gruba¢ probki

5.2. Plyny i ciata poéiptynne
Substancje potptynne suszorevstakiej postaci w jakiej wyspuja. Znaczne iléci ttuszczu
wystepujace w niektérych substancjach utrudaipjoces okrédania wilgotngci.
W takich przypadkach nalg zastosowadodatkowe elementy, ktore zksz powierzchng
czynra probki, z ktérej oddawana jest wilgo

5.3. Rozmieszczenie prébek na szalce

Aby uzyska& powtarzalne wyniki naley stosowa prébk cienko rozprowadzanna szalce.
Prébka powinna hiyumieszczona na szalce w sposéb szytaby nie stracita wilgoci przed
analiz. Jeeli probka ledzie rozmieszczona przypadkowo, nierbwnomiernietaltatem tego
bedzie nierbwnomierne przewodzenie ciepta do subgtamszonej. W rezultacie probkae
bedzie wysuszona kompletnidub czas suszenia niepotrzebnigwsydtuzy.

a” e E— ‘\\&‘\If
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Rys. 8. Rozmieszczenie probki
A - réwnomiernie (prawidtowe); B — nierbwnomierneefrawidtowe)




6. Zrodta btedow

Proces suszenia jakady inny proces pomiarowy jest obarczonydsm.Zrodta tego
btedu znajdug sie w dwoch obszarach. Pierwszy z nich to probkagigjednorodnéc,
zdolna¢ do absorpcji i parowania wéwczas, gdy jest przgggtvana, maliwosé
zasklepiania giw czasie analizy.

Drugi obszar to wagosuszarka w odniesieniu do kt@akry mowi¢ o powtarzalnéci
wskaza, dryfcie czutdci i zera na wskutek zmian temperatury, popraienaskaza
temperatury komory suszenia. Dopiero zestawienigystkich czynnikow pozwala
obiektywnie ocerd przydatné¢ wagosuszarki w danej analizie. Takie pédig jest
konieczndcia dla materiatow o niskich wilgotdoiach np. ABS (Acrylonitrile-Butadiene-
Styrene) czy tePA (Polyamide) oraz takich, ktére po zakreniu analizy majbardzo mat
zawartd¢ masy suchej (ptyny).

7. Walidacja metody wagosuszarkowej

Powszechnie wiadomee okrélanie wilgotngci za pomog wagosuszarki jest procesem
iINnNnym niz opisup normy bragowe. Ju z tego stwierdzania wynikae nie mana postugiwa
sie tymi samymi nastawami w obydwu metodach. Z drugfigjny wagosuszarka jest
urzadzeniem szybszym, ale normy go nie obepnGjo zatem?.

Rozwigzaniem jest tzwwalidacja metody rozumiana jako dziatania mag na celu
potwierdzenie w sposob udokumentowany i zgodnyazeaiami,ze procedury, procesy,
urzadzenia, materiaty, czyn§o rzeczywicie prowadz do zaplanowanych wynikow.
Przektadajc to na ¢zyk praktyki naley:

— wykona: pomiary wilgotndci danej prébki metadznormalizowan (wg. PN-EN lub
innej normy obowjzujacej) uwzgédniajc sposbéb przygotowania probki, wiefiéo
nawaki itd.

— wykona: serie testOw na wagosuszarce tego samego matekadiobierajc paramenty
suszeniazeby wynik otrzymany by mazliwie blisko wyniku otrzymanego metad
znormalizowan. W trakcie testow naky sterowa:

* temperatug suszenia
= wielkoscig nawaki
» sposobem zakmzenia procesu suszenia (zazwyczaj Auto 1- Auto 5)

Sposob przygotowania probki w zasadzie jest taki d& metody znormalizowanej jak i dla
wagosuszarki. Rinica mae wystpowa dla materiatow ziarnistych lub tych o zwaiej
strukturze. Ogélnie uznajegstreszi stusznieze metoda znormalizowana jest metod
doktadniejsz od metody z wykorzystaniem wagosuszarki. Jestytakiem tegoze metoda
znormalizowana wykorzystuje stany statyczne tzébka jest po suszeniu stabilizowana
termicznie do stanu otoczenia. Wagosuszarka nasbmvigkorzystuje stan dynamiczny probki
(jest gonca), wystpuja dodatkowo dryfty powietrza w komorze (uwarunkoveani
konstrukcyjne).

Majac na uwadze povgze stwierdzenia nie jest zasadaiste trzymanie sitemperatury
suszenia podanej w normach i wykorzystywanie j@agosuszarkach. Naig korzysta
z opracowa, ktore zostaty wykonane w ramach walidacji metody.



