WAGOSUSZARKI W POMIARCH WILGOTNO SCI

Powszechnie wiadomae zawarté¢ wilgoci ma wptyw na
réznorakie wlasngci fizyczne substancji. & wynika
potrzeba oznaczania zawdxtbwilgoci na r@nych etapach
produkcji czy te kontroli produktu. Zazwyczaj proces w
ktorym okrélamy wilgotnag¢ czy tez mag suchy musi by
szybki i w miag pewny.

Oczekiwane g zatem urzdzenia i metody, ktére spetriaj
te wymagania. Takimi uazlzeniami g§ wagosuszarki, ktore
bedac uradzeniami dwufunkcyjnymi znalazty szerokie
zastosowania w laboratoriach i przeiey Zadaniem tej
publikacji jest wskazanie pewnych drég ppstwania,
ktére umaliwia optymalne wykorzystanie wagosuszarki.
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1. Wskp

Wilgotnos¢é materiatdéw jest jednym z kryteriow decyaleych o jakdci substancji. W wielu
przypadkach ok&danie wilgotndgci musi s¢ odbywa szybko w maliwie pewny sposob. Dotyczy
to wszystkich laboratoriow ispodkow badawczych zwtanych bezpaednio z produke.
Stosownie w takich przypadkach metody tradycyjrudggapcej na:

= wazeniu,
= suszeniu kilka godzin i
ponownym waeniu jest niemgiwe.

Czas potrzebny na okdlenie wilgotndgci taka metod, jest zazwyczaj zbyt dtugi. Idealnym
urzadzeniem umgliwiajacym wykonanie szybkiego i doktadnego pomiarweby¢
wagosuszarka, ktéra podobnie jak w metodzie trgdegwykorzystuje zjawisko
TERMOGRAWIMETRII.

Termograwimetria jest procesem oflemia ubytku masy, ktéry wygluje podczas ogrzewania
substancji. Podczas tego procesu probkaoma jest przed i po ogrzewaniu a rgstie wylicza si
réznice pomedzy tymi dwoma okfenymi cezarami. Termin pochodzi z tatskiej nazwy

trojcztonowey:
Thermo = ciepto
Gravi = Clezar
Metry = metoda

2. Co to jest wilgotngé materiatow?

W metodach termograwimetrii (réwniigvagosuszarka) wszystkie sktadniki ulataisig
podczas ogrzewania probki. Nadedo nich tluszcze, substancje aromatyczne, rozgabz&i
organiczne, dodatki chemiczne, woda oraz inne siadktore mog powstad w wyniku rozktadu
termicznego (tzn. produkty spalania). Takewvilgotnas¢ materiatdw jest to zbiér wszystkich
sktadnikédwwystepujacych w prébce, ktére wyparowupodczas jej ogrzewania. Niestety
wiekszas¢ uzytkownikdw nie dostrzega #aicy pomidzy wilgotndcia a zwartgcia wody
w probce.

W zasadzie nie ma mkwosci selekcjonowania ubytku czystej wody od ubytkayich
skfadnikow. Naley przy tym zaznaczy ze decydujce znaczenie ma w tym przypadku
temperatura suszenia. Zbyt wysoka powoduje spafaniaki w tym samym niezamierzony ubytek
innych sktadnikdw. W procesach suszenia powszedtagwany jest termin ,,woda wolna” czyli
taka, ktora usuwana jest z prébki w temperatur£2C.0

Majac na uwadze powgze stwierdzenia zasadne jest postugiwariéesminem zawartd
masy suchej w probce.



3. Metody okreslania wilgotnosci

Istnieje wiele metod okgéania zawartéci wilgoci w materiatach. Generalnie o te
metody podzieli na dwie kategorie:

= absolutne
zawart@¢ wilgoci jest oznaczana bezpednio, np. jako eizar ubytku zarejestrowany
podczas rutynowego suszenia.

= dedukcyjne
zawartd¢ wilgoci jest oznaczana peednio, mierzoneaswtasciwosci fizyczne, ktore wiza
si¢ z wilgotndcia w badanej substancji (np. absorpcja promieni edekagnetycznych lub
elektryczna przewodsé wiasciwa).

4. Ogolna budowa wagosuszarek

Wagosuszarka sktada; g precyzyjnej wagi laboratoryjnej oraz pceonej z i komory
suszenia zapewnigjej stabila temperatug suszenia podczas pomiaru. Taka konstrukcja
powoduje,ze sposob pomiaru wilgotéa wzglednej odbiega od metody uznanej za tradygyjn
Istota dziatania wagosuszarki sprowadzadsi:

» precyzyjnego wzenia badanej probki przed suszeniem oraz w trgkoieesu suszenia bez
konieczndci jej wyjmowania

= automatycznego zakozenia pomiaru suszenie do statej masy lub gdy uptynie czas
suszenia /

= wyliczenia wynikow suszenia w/g wzoru dla prggjgo sposobu pracy

= przekazania danych z pomiaréw do drukarki lub koteg@ugdy zachodzi potrzeba
sporadzania dokumentacji towarzys=).

A — komora suszenia
B — komora wagowa
Rys. 1. Schemat budowy wagosuszarki

Wiegkszas¢ wagosuszarek posiada komasuszenia ponad kompwagows co pozwala w
prosty sposéb analizowaibytki masy probki. Ksztalt oraz wielkbwagosuszarki me by rézna,
ale jeden element jest niezmienny a mianowicieassga komory wzenia wzgédem komory
suszenia.



4.1. Pomiar masy

Odbywa st jak w wigkszdci wag na zasadzie badania sity zajaana probka jest przygana
przez Ziemg zgodnie z zalenoscia:
F =mlig
[1]
gdzie: F- sita
m — masa probki
g — przypieszenie ziemskie w miejscu pomiaru

Stad wynika praktyczna aspekt, a mianowiciezdkawagosuszarknalezy adjustowa, jezel
bedzie ona wykorzystywana jako precyzyjna waga. Eluje s¢ wowczas bid wskaza
pochodzacy od zmian prz§pieszenia ziemskiego. \Mksza¢ wagosuszarek to wagi z systemem
adiustacji wzorcem zewitrznym. Oczywicie wykonujc adiustagj nalery uzywac wzorca
0 odpowiedniej klasie doktadsa.

Adjustacja wagi
jest to zbior operacjustalajgcych relacjemiedzy wartdcig wskazan przez wag, a mag wzorca
(odwé&nika adiustacyjnego), stanaygego obaizenie wagi orazlokonujcych korekcji
wskazania, jgeli zachodzi taka potrzeba

Praktycznie nie stosujecssysteméw adiustaciji wewtrznag mas poniewa podstawowy
funkcja tego typu urglzen jest okrglanie wilgotn@ci a tym procesie waa jest réanica mas.
Z drugiej strony przy aptej pracy uradzenia i tak adjustacja automatyczna nieendziaté nawet
okresowo.

4.2. Pomiar wilgotnaci

Pomiar wilgotnéci czy tez zawartdci masy suchej jest pomiaremznicowym w ktorym
okreslamy mas probki przed analizoraz po jej zakéczeniu. S4d tez nie jest konieczny bardzo
precyzyjny pomiar masy. Olkdlenie zawartéci wilgoci odbywa s¢ wedtug zaleénosci:

(Mp -M,)

P

W[%] = [100%
[2]
gdzie: W- wilgotn&’
Mp — masa poegkowa prébki
Mk — masa kacowa probki

Praktycznie jedna z wadoi mierzonych jest znana na starcie naszej analest. to masa
poczatkowa probki. Natomiast warké masy kaécowej jest zalena od kilku czynnikéw do ktorych
zaliczamy:

- temperatug suszenia
— wielkos$¢ analizowanej navei
— kryterium auto-wydczania, jeeli aktywny jest tryb automatyczny.

Zaleznos¢é masy kacowej od régnych czynnikbw wymusza (gtéwnie na producentach)
prowadzenie testow suszenia. Wynikiem tych testpapsacowania zawiergje parametry
suszenia dla edych materiatow w odniesieniu do metod znormalizoyeh. Jest to znaczne
wsparcie dla gytkownikow wagosuszarek, ktérzy wykorzystgjotowe szablony.



5. Dobér wagosuszarki

Wybor konkretnego typu wagosuszarki powinien uwdgiat zakres prac jakiegola na niej
wykonywane. Jeeli urzadzenie kdzie realizowa wytacznie proces suszenia/starczajce jest
zazwyczaj niewielkie obgzenie maksymalne wagi np. 50g. Do ckamia zawartéci wilgoci
uzywa st niewielkich nawaek. W zakresie temperatur suszenia standarderhg&%t, co
pokrywa wymagania ponad 95%wikownikow. Jednake w przypadku potrzeby suszenia
materiatdw w bardzo wysokiej temperaturze malposzukiwg wagosuszarek ktérych maksymalna
temperatura suszenia wynosi 260

Jezeli wagosuszarkaghlzie réwnie wykorzystywana jako waga precyzyjttanalery
uwzgkdni¢ trzy czynniki:
= maksymalny zakres wania
= konieczng¢ posiadania odwaika adjustacyjnego o odpowiedniej klasie doktadno
= wielkos¢ komory waenia

Zakres waenia dla w¢kszaci wagosuszarek to okoto 50g, jednaldla materiatéw o diych
gestasciach mae to by niewystarczajce. Naley wowczas stosowavagosuszarki
0 maksymalnym obgreniu 100g lub 200g.

Odwaznik adjustacyjny jest typowym odumaikiem (wzorcem masy), jaki jest
wykorzystywany w przypadku wag precyzyjnych. Mae jest zatem postugiwaniegsiym samym
wzorcem dla kilku wag — wagosuszarek.

Komora waenia (suszenia) w przypadku wagosuszarek jestmata, tak w¢c zakres jej
wykorzystania jest ograniczony, gidwnie poprzez okysé.

5.1. Halogen czy promiennik podczerwieni?

Halogeny i promienniki podczerwieni stosowane vgasuszarkach wykorzystugjawisko
emisji fal w zakresie od 0,p#n do 100Qum do przekazywania ciepta do suszonego materiatu.
W zasadzie obydwaddia ciepta s de facto promiennikami podczerwieni ale pracymi
z r&znymi dtugcciami fal. Inne nazewnictwo wynika z potrzeby idzm&niania.

TYP PROMIENIOWANIA

IO VAVAVAAV

- Ty_p Radiowe Mikrofale | PODCZERWIEN | $wiatto widzialne Ultrafiolet Rentgenowskie Gamma
promieniowania

Dt fali [m] —> 10° 1072 05x107° 10 10710 1072

Bliska Sredinia Daleka Bardzo daleka
Dt falifm] =>i 1um ; 10um 30um 1000pm
i WAGOSUSZARKI |

............................

Rys. 2. Podzial fal elektromagnetycznych



Halogeny - promienniki emitage fale w zakresie promieniowania podczerwonegelidzy na:
- IRS (infrared short) - promieniowanie krétkofalowe, gits¢ fali IR 1,2pum.
— IRM (infrared medium) - promieniowanseedniofalowe, dtugge. fali IR 3um.
- IRL (infrared long) - promieniowanie dtugofalowe, dtégdali IR Spm.

Przedstawiony podziat jest @doumowny, poniewazakresy fal zachodaa siebie i w
pewnych zastosowaniach méwg i falach krotkich a ten sam zakresaady uznawany ju za
fale srednie. Podczas ogrzewania probki wpsija dwa zjawiska:

— promieniowanie oraz
- konwekcja.

Promieniowani¢o nic innego jak przekazywanie ciepta z jednegéaalo drugiego, przy
czym ilos¢ przekazanego ciepta zajeod:
— réznicy temperatur poradzy emiterem (nadawy a odbiorg (prébka)
— $rodowiska
— dlugdici fali emitowanej
Podczas promieniowania w sporadyczny sposob w ayigiuczestnicginne ciata pérednie.
Gdy rozpatrujemy wagosuszarki tym cialengneolnim jest powietrze.

Zjawisko konwekcjwykorzystuje transmigjciepta na zasadzie ruchwsteczek powietrza,
ktore kinza w komorze wagosuszarki. Ciepte powietrze jako szadinosi siku gorze
a chlodniejsze przemieszcza i dot. Taka cyrkulacja pozwala przenosnerge za pomog
osrodka.

Promieniowanie podczerwone (generowane przezpemmienniki podczerwieni) pochtaniane
jest gtéwnie przez esteczki pary wodnej. Jest to zmane z tymze energia drgawewmntrz-
czasteczkowych jest tego samegedua co energia kwantéw promieniowania podczerwonego.
Wystepowanie tego zjawiska jest uwarunkowane wystvaniem promieniowania o odpowiedniej
dtugdéci fali.

Promienniki podczerwieni emitugtuzsz fale (Swiatto bardziej czerwone) ale mniej energii.
Jednake wraz ze wzrostem diuga fali maleje znacznie wspotczynnik odbicia <eej energii
wnika do materiatu (do 80%). Ma to zastosowanieraypadku materiatdw o dym
wspotczynniku odbicia oraz dla materiatéw o ciemkmprystyce. Promieniowanie podczerwone
penetruje wowczas réwnomiernie £aroblke.

OBJASNIENIE:

ODBICIE — zmiana kierunku rozchodzeniafsili na granicy dwoch ¢sodkéw powodujca, ze
pozostajeona w grodku, w ktérym girozchodzi. Odbicie nie dawa obraz lustrzany lub ky
rozmyte, zachowug tylko wiaciwasci fali, ale nie doktadny obraz jéjodta

ROZPRASZANIE ODBICIOWE <g@i powierzchnia odbijajca fale nie jest gltadka, zachodzi
rozpraszanie odbiciowe. Fala nie odbijz & jednym kierunku, tylko rozprasza we wszystkoggt
Przyktadem mie by odbicieswiatta od powierzchni kartki w kgice. Lampa éwietla strorg, fale
odbite rozchodz sie we wszystkich kierunkach. W ten sposéb osobajgegtende dostrzec litery,
gtadki papier zdic fotograficznych uniendbwia ich oglgdanie pod niektérymigtami, gdy utrudnia
je swiatto odbite zwierciadlanie od gtadkiej powierzehfjawisko rozpraszania jest zate od
stosunku chropowafoi powierzchni do diugii fali.

Im diuzsza fala oraz bardziej gtadka powierzchnia, tympoaszanie jest stabsze.



Halogeny emituj wyzszy energg, ale w zakresie krotszych fghsniejszeswiatto), im krotsza
dtugai¢ fali, tym wigcej promieniowania ulega odbiciu.a8tudziat promieniowania w catkowitym
bilansie przekazywanej energii wynosi okoto 50%dzlat procentowy promieniowania
I konwekcji w procesie suszenia zawiera popa tabela.

Promiennik Halogen
Promieniowanie 80% 50%
Konwekcja 20% 50%

Oceniajc ten problem nalsy zauway¢, ze halogeny znacznie szybciej nagrzemkamor
wagosuszarki (emisja wgzej energii) a tym samym czas analizyzmby¢ krétszy. Decydujc sk
na okrglony tenzrodta ciepta naley poza walorami tytkowymi uwzgkdniat aspekt
ekonomiczny. Promienniki podczerwieni Znacznie drzsze. Mana powiedzié, ze 99%
wagosuszarekgolacych w uytkowaniu posiada halogeny jakodto ciepta.

6. Adjustacja czujnika temperatury

W czasie procesu produkcyjnego dladej wagosuszarki wykonywany jest proces adjustaciji
czujnika temperatury. Jego poprawéma decydujce znaczenie dla poiejszych cykli suszenia.
Skalowanie czujnika temperatury odbywawikilku punktach zapewnig} p&niejsze poprawne
wskazania temperatury w czasie analizy. Kalerzy tym zaznaczy ze czujniki ¢ skalowane
wowczas, gdy na szalce wagosuszarki nie ma pritkzeczywistéci, gdy probka znajdujegha
szalce rozktad temperatury geby¢ nieco inny. Decyduje o tym kolorystyka prébki om@awiska
parowania wilgoci.

Generalnie procedura adjustacji czujnika tempeygast procedur produkcyjna i w zasadzie
nie powinna by wykonywana przezaytkownika. Jeeli wiasne badania i testy wykazyakies
nieprawidtowdci w zakresie temperatury suszenia, sakekontaktowa si¢ z autoryzowanym
serwisem i zleci wykonanie ekspertyzy.

7. Kontrola wskazan temperatury

Polega na sprawdzeniu czy zadana temperaturarsaigest praktycznie
osiagnieta i utrzymywana w komorze suszenia. Stosowanerggwskazniki
do kontroli temperatury, ktére naklejg sia szalk. Standardowo wyspuja one
w trzech przedziatach temperaturowych zapewaoikpntrok w catym zakresie
pracy wagosuszarki:

e

- 88 +138 °C
- 143 +193°C
- 199 + 260 °C

Kontrola z wykorzystaniem wskaikdw jest kontrad orientacyja ze wzgédu na budow
wskaznika i jego rozdzielczd.



Znacznie dokladniejazontrola jest kontral
z wykorzystaniem termometrow elektronicznych np.1@T lub PT- ‘
401 (wersja z RS 232). Jest to dobre razanie dla tych -
uzytkownikow ktorzy musz dodatkowo poza zmiammasy probki -
scisle kontrolowd przebieg temperatury suszenia (wymagana przgz
systemy jakéci ISO).

Nalezy przy tym przestrzegazasadyze oba termometry
(wewrgtrzny wagosuszarki i kontrolny) powinny niisondy o takiej
samej kolorystyce. W przypadku, gdy jeden z nigtizie miat kolor jasny (stal nierdzewna) a drugi
kolor czarny, to w wyniku:

— pochtaniania ciepta przez materiaty o ciemnej kggoyce i

- odbijaniaswiatta przez materiaty o jasnej kolorystyce

wskazania ponatlzy termometramidwla sie réznic o okoto 26C

Kontrola temperatury suszenia odbywaail momentu rozpoeggia procesu. W pierwszej
fazie suszenia wygbuje stan dynamiczny w czasie ktérego magysipowa roznice pomedzy
temperatuy pokazywana przez wagosuszasktemperaturwskazywana przez termometr
kontrolny. Wynika to z nagrzewania komory suszemaz rozktadu temperatury w jej wnzu.
W drugiej fazie suszenia naptije wzajemne wyrownanieediemperatur. Poniewaakres
ustawiana temperatury suszenia w wagosuszarce WyhRdSC naley uzna za prawidtowe
wskazanie wowczas, gdyadice pomédzy obserwowanymi temperaturami wynosi €2
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Rys. 3. Profile suszenia

Kontrolujac temperatur analizy naley uwzgkdniac rowniez wybrany profil suszenia. Jak
pokazuje powyszy wykres dla profilu tagodnego taka kontrola jgtadna dopiero po pewnym
czasie. Zupetnie inaczej przedstawigmiofil szybki, ktory charakteryzujesznacznym
przeregulowaniem ponad temperataadan.
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