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STRESZCZENIE

W pracy przedstawiono metode pomiaru suchej masy osadéw S$ciekowych z wykorzystaniem
wagosuszarek produkcji Radwag Wagi Elektroniczne. Analiza dotyczyta osaddéw $ciekowych pobranych
z systemu technologicznego Oczyszczalni Sciekéw w Radomiu. W badaniach zastosowano wagosuszarke MA
50.X2 (promieniowanie IR) oraz PMV 50 PLUS (promieniowanie mikrofalowe). Dla promieniowania
podczerwonego czas analizy byt $cisle zalezny od masy analizowanej prébki oraz struktury osadu
Sciekowego. Uzyskano zawarto$¢ masy suchej osadu w zakresie od 97.10 % (osad po suszarni suszony
promieniowaniem IR) do 1.16% (osad nadmierny). Sredni czas analizy zawierat sie w zakresie od ok. 3
minut do 11 minut i byt zalezny wielkosci prébki analitycznej i metody suszenia. Najkrétszy czas badania
uzyskano dla metody promieniowania mikrofalowego — wagosuszarka PMV 50 PLUS podczas badania osadu
z komory defosfatacji.

Przeprowadzono walidacje metody wykorzystujgcej wagosuszarki poréwnujgc uzyskane wyniki
z wynikami uzyskanymi metodg suszenia konwekcyjnego. Uzyskano zgodnos¢ wynikéw z maksymalnym
odchyleniem 0.08 % co pozwala na adaptacje metody wagosuszarkowej w miejsce metody
znormalizowanej.  Zawarto$¢ zawiesin ogdlnych w s$ciekach przemystowych wyznaczono metoda
cisnieniowej filtracji membranowej przez sgczki z wtdkna szklanego. Mase sgczka przed analizg i po filtracji
wyznaczano za pomocg wagi XA 82/220.4Y PLUS. Alternatywnie pokazano mozliwos$¢ optymalizacji
pomiaréw masy sgczka poprzez zastosowanie mikrowagi MYA 2.4Y.F.A PLUS.

Stowa kluczowe: osady $ciekowe, sucha masa, oczyszczalnia $ciekéw, pomiar, wagosuszarka, jakos¢ wody, filtracja,

wagi analityczne, mikrowagi.
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1. Wstep

Dynamiczne zmiany klimatyczne oraz globalny wzrost urbanizacji powodujg ze czysta woda
staje sie coraz cenniejszym surowcem. Wedtug obecnego stanu wiedzy woda stodka stanowi tylko
2.5 % zasobdéw wodnych Ziemi, a okoto 2 mld ludzi na swiecie nie ma dostepu do czystej wody.
Szacuje sie ze w roku 2050 zapotrzebowanie na wode wzrosnie o ok. 50 %. Niestety stan wéd
ciggle pogarsza sie ze wzgledu na rozwdj przemystu. Najwieksze zuzycie wody rejestruje sie w
przemysle spozywczym, chemicznym i elektromaszynowym. Mozna oszacowac ze dzienne osobiste
zuzycie wody wynosi ok. 150 litréw z czego okoto 148 litrow trafia do kanalizacji. Wprawdzie dla
wielu proceséw i produktéw okreslono $lad wodny, ale ograniczenie ilosci zuzywanej wody
wymaga zmiany technologii i mentalnos$ci wielu ludzi, co nie jest tatwym procesem. Jedna
z najwiekszych biologicznych oczyszczalni $ciekdw znajdujgca sie w miejscowosci Acheres koto
Paryza przetwarza dziennie ok. 1,450 min m® $ciekéw. Dla poréwnania najwieksza polska
oczyszczalnia $ciekdéw przetwarza dzienne okofo 500 tys. m?$ciekéw . To jednoznacznie wskazuje
ze racjonalna gospodarka wodna powinna zawiera¢ réwniez szczegdétowe wymagania dla procesow
przetwarzania $ciekdw komunalnych, jaki realizuje kazda oczyszczalnia sciekéw.

Nalezy tu zauwazy¢ ze oczyszczalnia sciekdw jest de facto przedsiebiorstwem
przemystowym, ktére produkt wejsciowy jakim sg Scieki przetwarza do produktu wyjsciowego
jakim jest czysta woda, sucha masa osaddéw Sciekowych, nawdz organiczny, nawdz mineralno-
organiczny, $Srodek wspomagajacy uprawe roslin, materiat glebotwérczy, biogaz. Lokalizacje wody
w osadzie $Sciekowym poglgdowo pokazano na rysunku 1. Nalezy jednak zauwazy¢ ze rodzaj wody
oraz jej ilos¢ jest zalezna od rodzaju analizowanego osadu, a co za tym idzie wynika ze struktury
urbanistyczno-przemystowej jaka istnieje na danym terenie.

Rysunek 1. Rodzaje wody w osadach sciekowych.
Zrédto: Modelowanie procesu kompostowania, punkty krytyczne w kontekécie wsparcia Technologig EM.
mgr inz. Agronomii spec. Mikrobiologia Rolna Rafat Nasindrowicz

Legenda

1 - woda wolna 5 - woda kapilarna

2 - woda adhezyjna 6 - woda mikro kapilarna

3 - woda adsorpcyjna 7 - ptyny komérkowe

4 - woda miedzy kapilarna 8 - woda wewnatrzkomaérkowa
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Gospodarka osadowa w oczyszczalni sciekdw polega na procesach fizycznych, chemicznych
i biologicznych, ktére zmniejszajg objetosci osaddw, stabilizujg osady eliminujgc mozliwosé ich
zagniwania i powstawania ucigzliwych dla otoczenia zapachdow, zmniejszaniu do minimum
zagrozenia spowodowanego obecnoscig organizmow patogennych, zachowujgc wartosci
nawozowe osadow i zapewniajgc mozliwos¢ ich dalszego wykorzystania. Uproszczony schemat
funkcjonalny oczyszczalni Sciekdw Wodociggédw Miejskich w Radomiu przestawiono na rysunku 2.
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Rysunek 2. Uproszczony schemat oczyszczalni Sciekéw w Lesiowie k/Radomia
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Zazwyczaj Scieki oczyszczane sg w dwodch etapach. Pierwszy etap to oczyszczanie
mechaniczne z wykorzystaniem krat i sit o réznym przekroju gdzie usuwane sg frakcje grube oraz
piaskownikow i osadnikdw wstepnych. Drugi etap to oczyszczanie biologiczne, ktdre sktada sie
z kilku poziomow przebiegajgcych w zréznicowanych warunkach tlenowych. Idea oczyszczania
Sciekdw metodg biologiczng polega na hodowli mikroorganizméw w postaci ktaczkowatej
zawiesiny, zwanej osadem czynnym. W wyniku wielu powigzanych ze sobg procesow
fizykochemicznych (sedymentacja wtdrna) i biochemicznych (defosfatacja, denitryfikacja),
zanieczyszczenia sg ,,wychwytywane” przez zawiesine osadu czynnego, a mikroorganizmy osadu
czynnego wykorzystujg te zanieczyszczenia w tlenowych procesach przemiany materii jako zrodta
energii lub substancje budulcowe. Produktami tych przemian sg dwutlenek wegla, woda,
siarczany, azotany i przyrastajgca biomasa organizmow tzw. osad nadmierny. Reakcje takie
zachodzg w tzw. osadniku wtérnym, ktérego widok pokazano na rysunku 3.
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Rysunek 3. Osadnik wtérny — schemat funkcjonalny

Osad nadmierny musi by¢ usuwany z osadnika wtdrnego poniewaz zbyt duza gestos¢ osadu
uniemozliwia skuteczne napowietrzanie komory osadu czynnego i prawidlowg sedymentacje
osadu. Poprzez usuwanie osadu nadmiernego uzyskuje sie rownowage w komorze oczyszczania
Sciekow. Nalezy zauwazy¢ ze istotne jest usuniecie odpowiedniej ilosci osadu nadmiernego, totez

informacja o jego ilosci (sucha masa) jest kluczowa do sterowania procesami zachodzgcymi w
osadniku wtdérnym. llos¢ osadu nadmiernego do usuniecia z osadnika wtérnego mozna okreslié
metodg statego wieku osadu, wykorzystujgc rownanie 1.
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Wo = X(Vie+Vs) (1)
Xn'QntXe'Q
Legenda
X - stezenie (sucha masa) osadu w komorze osadu czynnego (mg/L)
X, — stezenie (sucha masa) osadu, pobodr z dna leja osadnika (mg/L)
Xe — stezenie (sucha masa) osadu, pobdr w odptywie z osadnika (mg/L)
0, —iloé¢ osadu nadmiernego odprowadzanego z uktadu (m*/d)
O — doptyw $ciekéw (m?/d)

Podczas oceny jakosci procesu technologicznego zachodzgcego w komorze osadu czynnego
wykorzystuje sie takze informacje o jego stezeniu. Celem wyznaczenia tej wartosci nalezy
wyznaczy¢ stezenie biomasy i zawiesiny w postaci gsmo/m?® lub ChZT/m?, réwnanie 2.

X= Xp+ X1+ Xuv (2)
Legenda
X5 — stezenie (sucha masa) biomasy osadu czynnego (g smo/m?>; ChZT /m’)
X, — biologicznie nierozktadalne zawiesiny organiczne (g smo/m?®; ChZT /m?)
Xy — zawiesiny mineralne pochodzace z oczyszczanych $ciekéw (g smo/m’)

Innym parametrem istotnym z punktu widzenia zarzgdzania procesem technologicznym
w komorze osadu czynnego jest indeks osadu czynnego Mohlmana, ktéry charakteryzuje zdolnos¢
zawiesin do sedymentacji. Jest to stosunek objetosci osadu czynnego po 30 minutach zageszczania
w cylindrze 1 dm?, do masy osadu przed zageszczaniem (réwnanie 3). Prébke osadu umieszcza sie
w tzw. leju Imhoffa, gdzie odczytuje sie jej objetos¢ po czasie sedymentacji, a nastepnie wyznacza
sie suchg mase osadu po sgczeniu prébki przez filtr i jego suszeniu w temperaturze 105°C.
Alternatywnie suchg mase mozna wyznaczy¢ wykorzystujgc metode suszenia mikrofalowego — czas
analizy wynosi wowczas okoto 3 minut.

Yos
GOS

10 = (3)

Legenda
Vs - objetos¢ prébki osadu po zageszczeniu (cm?)
Gos — sucha masa osadu (g)

Zawartos$é suchej masy osadéw Sciekowych wyznacza sie metodg wedtug PN-EN 12880
,,Charakterystyka osadéw sciekowych — Oznaczenie suchej pozostatosci i zawartosci wody”
(Characterization of sludges — Determination of dry residue and water content) suszac probke
w temperaturze 105°C, a zawarto$¢ substancji mineralnych metodg wagowa po prazeniu prébki
w temperaturze 550°C.
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Alternatywng metodg wyznaczania masy suchej jest metoda termo grawimetryczna
wykorzystujgca promieniowanie podczerwone oraz promieniowanie mikrofalowe. Te metody s3
zaimplementowane w wagosuszarkach serii MA X2 PLUS oraz PMV 50 PLUS firmy Radwag Wagi
Elektroniczne. Zasada dziatania oraz metoda pomiarowa dla tych systemoéw zostata przedstawiona
ponizej.

Nalezy zauwazy¢ ze informacja odnosnie suchej masy osadu jest takze cechg jakoSciowa
w procesach odwadniania osadow, ktéra pozwala w pdzniejszym etapie uzyskaé znaczne
oszczednosci podczas spalania, sktadowania i logistyki (objetos¢ materiatu). Z tego powodu
okreslanie suchej masy osadéw sciekowych powinno by¢ dokfadne, a zastosowana metoda
w miare prosta i uniwersalna — tak jak w przypadku wagosuszarek serii MA.X2 PLUS oraz PMV 50
PLUS.

2. Metody suszenia

Ogrzewanie materiatébw moze by¢ realizowane poprzez przewodnictwo, konwekcje lub
promieniowanie. Zaréwno przewodnictwo jak i konwekcja wymaga medium (ciecz, ciato state,
powietrze) do transferu ciepta. W przypadku przewodnictwa jest to bezposredni kontakt miedzy
ciatami o réznych temperaturach, np. kontakt prébki z szalkg wagosuszarki (o ile istnieje gradient
temperatury miedzy tymi obiektami). Przewodnictwo mozna takze rozpatrywaé w kontekscie
przenoszenia ciepta w gtgb probki, méwimy wowczas o transmisji ciepta. Jest to istotny czynnik dla
proceséw w ktorych grubosé prébki jest znaczna np. technologiczne suszenie owocow i warzyw.

Konwekcyjny ruch ciepta to oddziatywanie cieptych czgstek powietrza z wierzchnig warstwa
analizowanej prébki (rys. 4). W tym przypadku wierzchnia warstwa prébki ma istotnie rding
temperature od jej warstw gtebiej potozonych, a proces transmisji ciepta jest decydujacy dla czasu
i doktadnosci prowadzonej analizy.

convection

water Q‘./' J “ f
B - heat
conduction

Rysunek 4. Konwekcyjne ogrzewanie probki

Promieniowanie podczerwone jest falg elektromagnetyczng, ktéra nie wymaga medium do
przenoszenia ciepfa. Przenoszenie ciepfa nastepuje w momencie gdy emitowane promieniowanie
uderza w inne ciato i jest absorbowane. Przyjeto ogdlny podziat promieniowania ze wzgledu na
dtugos¢ fali promieniowania na fale krotkie (0.78 + 1.4um), fale srednie (1.4 + 3um), oraz fale
dtugie (3 + 1000um).
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Nalezy tu zauwazyé ze emitowane promieniowanie moze by¢ pochtaniane, odbijane lub
transmitowane (rys. 5.), wiec skutecznos¢ suszenia jest takze zalezna od struktury analizowane;j
probki (100 % = p + a + 7).

IR radiation - sfected radiation (p)

= \
- tra(lsm[tted % ahsorbed
‘Yle radiation (t) " L™ radiation ()

Rysunek 5. Zjawiska fizyczne dla promieniowania IR

Promieniowanie mikrofalowe jest takze falg elektromagnetyczng, ktdra nie wymaga
posrednich osrodkdw dla wygenerowania wzrostu temperatury analizowanej prébki. Wzrost
temperatury osadu uzyskuje sie w wyniku absorpcji promieniowania mikrofalowego przez zwigzki
polarne (gtéwnie woda) jakie znajdujg sie w osadzie. Reorientacja dipoli zwigzkéw polarnych
prowadzi do tarcia molekularnego, co powoduje szybki wzrost temperatury w catej objetosci
osadu (rys. 6).

Microwave radiation

dipole
water particles

Rysunek 6. Zjawiska fizyczne dla promieniowania mikrofalowego

Dodatkowo ciepto moze by¢ generowane przez ukierunkowany ruch jonéw (o ile znajduja
sie one w materiale) , ktdore przemieszczajg sie zgodnie z kierunkiem zmian pola elektrycznego.
Podczas tego ruchu jony zderzajg sie z innymi czgstkami co generuje energie cieplng, ktéra
rozprzestrzenia sie w strukturze materiatu. Taka technika ogrzewania osadu jest efektywna
i wydajna a czas analizy dos¢ krétki ok. 3 — 4 minut. Skutecznos¢ takiego procesu jest zalezna od
struktury osadu oraz jego sktadu chemicznego.
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3. Wagosuszarki serii MA X2.A - promieniowanie podczerwone

Wagosuszarka jest urzgdzeniem uniwersalnym, ktére moze by¢ zastosowane w wielu
analizach, badaniach zawartosci wody, masy suchej czy tez rejestracji zmian masy probki w czasie
jej kontrolowanego ogrzewania. Konstrukcje wagosuszarki tworzy precyzyjny uktad pomiarowy
oraz komora suszenia w ktérej moze by¢ zainstalowane jest zrdédto o rdznej dtugosci fali
promieniowania IR (IRM — medium, IRS — short, IRL — long). Widok wagosuszarki przedstawiono na
rysunku 7.

Source of heat

: A=a/T
IRM / IRS / IRL
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Rysunek 7. wagosuszarka MA 50X2.A PLUS — schemat funkcjonalny

Idea pracy wagosuszarki polega na ciggtym rejestrowaniu masy osadu w czasie jego
ogrzewania (rys. 8). Zakonczenie procesu suszenia zazwyczaj odbywa sie z uwzglednieniem
warunku stabilnosci masy koricowej osadu, ktdry okresla zmiennos¢ masy suszonego osadu w
czasie. Przyjmuje sie ze produkt suchy to taki, ktérego zmienno$é masy (Am) w czasie (t) np. 60
sekund (Auto 3) jest mniejsza niz 1 mg. Ze wzgledu na mozliwos¢ badania probek o réznej
konsystencji, pobranych z réznych miejsc oczyszczalni sciekdw warunek stabilnosci moze by¢
inacze] zdefiniowany, tak zeby uzyskany wynik zawartosci masy suchej (wilgotnosci) byt zbiezny
z wynikami jakie uzyskano innymi metodami (tzw. metody odniesienia, EN 12880).
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Funkcja

Zysk

automatyczne otwieranie komory
suszenia

Mozesz szybko i pewnie otwiera¢ i zamykaé komore
suszenia nawet wtedy, gdy masz zajete obie dtonie

definiowane czujniki podczerwieni

Zapis danych, drukowanie, zerowanie i inne operacje
mozesz wywotywac zdalnie co zwieksza ergonomie
pracy i metody suszenia

intuicyjne przyciski metod suszenia

Masz szybki dostep do gtéwnych parametréw
metody suszenia takich jak temperatura, profil
suszenia, warunek definiujgcy zakoniczenie analizy.
Mozesz szybko i pewnie zmienia¢ te parametry. Pola
informacyjne tez mogg by¢ dynamicznie zmienne.

baza produktéw, programow
suszenia, zrealizowanych procedur
suszenia

Mozesz projektowaé witasne procedury suszenia dla
wielu produktow. Wybierz produkt i rozpocznij
suszenie, raport bedzie automatycznie zachowany w
pamieci wagosuszarki.

kontrola masy prébki

Masa probki analitycznej moze by¢ kontrolowana w
czasie jej nawazania. Dzieki tej opcji zawsze bedziesz
analizowa¢ takg sama ilos¢ substancji, co jest
waznym elementem kazdej metody.

raporty / wydruki / GMP / GLP

Dokumentowanie wynikdw analizy jest podstawag
kazdego systemu zarzadzania jakosScig. Kazdy pomiar
jaki wykonujesz jest zapisywany automatycznie do
bazy danych wagosuszarki. Z tych informacji mozesz
tworzy¢ wydruki i raporty jakich potrzebujesz.

export / import informacji

Raporty, dane z procesu suszenia mozesz
exportowac do urzadzen i aplikacji zewnetrznych —
to jeden z elementéw bezpieczenstwa twoich
danych.

personalizacja przyciskow i
informacji

Wagosuszarka to urzadzenie mobilne z ktérego
moze korzysta¢ wielu uzytkownikdw. Kazdy z nich
moze zdefiniowaé wtasny interfejs dla przyciskéw i
informacji oraz indywidualny kod dostepu.

Wagosuszarki gtéwnie sg wykorzystywane do oznaczen zawartosci wody / masy suchej
gdzie istota pomiaru polega na okresleniu réznicy mas prébki przed i po suszeniu. Jest to tzw.
wazenie réznicowe, ktére nie wymaga przeprowadzenia doktadnej adiustacji przetwornika masy.

Z tego powodu wiekszos¢ wagosuszarek nie posiada wbudowanych wewnetrznych urzadzen
adiustacyjnych, cho¢ w ofercie Radwagu takie modele sg takze dostepne (tabela 1). Petna oferte
oraz specyfikacje techniczng wagosuszarek zawiera strona www.radwag.com.
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Tabela 1. Wagosuszarki serii MA.X2.A PLUS z uktadem tzw. kalibracji wewnetrznej.

Obciazenie Pomiar Max temp. Pomiar masy
Nazwa . .
Max masy suszenia suchej

MA 50/1.X2.IC.A.WH MA 50/1.X2.A.WH 50¢g

0.1mg 0.0001 %
MA 210/1.X2.ICAWH | MA 210/1.X2.A.WH 210g 250°C
MA 50.X2.IC.A.WH MA 50.X2.A.WH 50g lampa

halogenowa

MA 110.X2.I1C.A.WH MA 110.X2.A.WH 110 g 1mg (IRS) 0.001 %
MA 210.X2.1C.A.WH MA 210.X2.A.WH 210g
MA 50/1.X2.IC.A MA 50/1.X2.A 50g

0.1mg 0.0001 %
MA 210/1.X2.IC.A MA 210/1.X2.A 210g .

160°C
MA 50.X2.1C.A MA 50.X2.A 50¢g promiennik IR
(IRM)

MA 110.X2.IC.A MA 110.X2.A 110 g 1mg 0.001 %
MA 210.X2.IC.A MA 210.X2.A 210g
MA 50/1.X2.1C.NS MA 50/1.X2.NS 50g

0.1mg 0.0001 %
MA 210/1.X2.1C.A.NS MA 210/1.X2.A.NS 210g 160°C
MA 50.X2.IC.A.NS MA 50.X2.A.NS 50g stalowa

grzatka

MA 110.X2.IC.A. NS MA 110.X2.A. NS 110 g 1mg (IRL) 0.001 %
MA 210.X2.IC.A. NS MA 210.X2.A. NS 210g

*|C — wbudowana adiustacja wewnetrzna
*A — automatycznie otwierana komora suszenia

Wykazanie zbieznosci wynikow zwartosci masy suchej uzyskanych metodg znormalizowang

(EN) oraz tej wykorzystanej w wagosuszarce powinno by¢ czescig procesu walidacji — kwalifikacja
operacyjna (0Q). Podczas tego procesu dokonuje sie zazwyczaj modyfikacji parametrow suszenia
metody wagosuszarkowej celem uzyskania jak najlepszej zbieznosci wynikéw zawartosci masy
suchej. Uzyskanie zadowalajgcych wynikdow jest zalezne od jednorodnosci analizowanej prébki
oraz dwodch gtéwnych parametrow metody wagosuszarkowe;j:

— temperatury suszenia

— warunku definiujgcego zakonczenie analizy — stabilnos¢ suchej masy osadu

Temperatura suszenia w wielu przypadkach zawiera sie w granicach 100°C + 120°C a jej
zwiekszanie moze by¢ przyczyng spalania drobnych frakcji juz suchego osadu. Zasade dziatania
i zalecenia dla warunku definiujgcego zakoniczenie analizy pokazano na rysunku 8 i w tabeli 2.
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masa probki /sample mass (g)

czas suszenia / drying time (min)

Rysunek 8. Krzywa suszenia — warunek stabilnosci masy osadu suchego

Ogdlne zalecenia regulacji parametréw dotyczgcych zakorniczenia procesu suszenia
w powigzaniu ze strukturg osadu pokazano ponizej.

Tabela 2. Kryterium zakoriczenia suszenia zaleznie od struktury osadu

Nazwa Am (mg) t (sek.) Struktura prébki

Auto 1 10 Ptynna, potptynne

Auto 2 25 Ptynna, potptynne

Auto 3 1 60 Stata, granulki

Auto 4 90 Stata, granulki

Auto 5 120 X

Czasowe X X dla celéw badawczych — wiasna
Reczne X X metoda
Definiowane (Am/At) | min0.1mg+100g max 120 Optymalizacja metody — badania
Definiowane (Ah/At) | min 0.0001% - 100 % 60 wiasne

W wagosuszarkach moze by¢ zainstalowane zrddto ciepta o réznej dtugosci fali szczytowej
promieniowania podczerwonego, odpowiednio IRL (~7.2 um), IRM (~3.3 um) oraz IRS (~2.7 um).
W rzeczywistosci do probki dociera dos¢ szerokie spektrum promieniowania podczerwonego,
gtownie w efekcie ptynnego sterowania pracg lampy grzejnej, ktéora ma zapewnic¢ stabilng
temperature wewnatrz komory suszenia. Wyniki zawartosci masy suchej dla osadu pobranego
z komory defosfatacji OB.32.1 otrzymane w wyniku suszenia Zzrodtami IRL, IRM, IRS pokazano
w tabeli 3. Dla kazdego zrédta wykonano serie 5 powtodrzen.
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Tabela 3. Zawartos¢ masy suchej osadu zaleznie od zrédta ciepta

0B.32.1 IRL IRM IRS
Masa sucha f(5) 0.74 % £ 0.02 % 0.73% £ 0.04 % 0.74 % £ 0.02 %
Czas analizy t (min:s) 11:57 11:53 13:48

Wynik zawartosci masy suchej osadu zawierat sie w zakresie 0.73 + 0.74 %, a precyzja
pomiarow wyniosta maksymalnie 0.04 %. Stwierdzono ze doktadnos¢ analizy jest utrzymana
niezaleznie od dtugosci fali promieniowania IR jakie emituje wagosuszarka. Najdtuzszy czas analizy
stwierdzono dla zrédfa IRS, ktore jest instalowane w wagosuszarkach oznaczonych symbolem

»,WH”. Krzywa suszenia przedstawiono na rysunku 9 z uwzglednieniem analizy tej samej prébki
metodg mikrofalowg (PMV 50 PLUS).

Dry matter of sewage sludge (%)

— MA 50.X2.A\WH (IRS)
— MA 50.X2.A.NS (IRL)
— MA50.X2.A (IRM)

--- PMV 50 PLUS (MICROWAVE)

Drying time (min)

Drying IR method:

o temperature: 110°C

o auto switch off: Auto 2

o drying profile: Standard

o sludge weight: approx. 3-4 g

Equipment:
o disposable pan
> quartz sand

put the sample on the
pre-dried quartz sand.

Rysunek 9. Krzywa suszenia dla réznych zrédet promieniowania IR oraz metody mikrofalowej

Zdecydowanie najkrotszy czas badania osadu uzyskano metoda suszenia mikrofalowego,

PMV 50 PLUS. W tym procesie probka w ilosci ok. 1.5 g byta umieszczana na filtrze z widkna
szklanego. Efektywno$é suszenia mikrofalami wynika z tego ze w tym procesie uzyskuje sie wzrost
tylko temperatury prébki ingerujac bezposrednio w jej strukture. Wilgo¢ desorbowana z prébki do

powietrza jest szybko usuwana poprzez wymuszong wentylacje co dodatkowo przyspiesza proces
suszenia.

Suszenie promieniowaniem podczerwonym (IR) wymaga uzyskania temperatury suszenia
ok. 105°C w catej komorze suszenia, niezaleznie od ilosci analizowanego osadu. Ciepto jest

pochtaniane zatem nie tylko przez prdobke ale takie przez elementy konstrukcyjne komory
suszenia.
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4. Wagosuszarki mikrofalowe PMV 50 PLUS

Wagosuszarka PMV 50 PLUS firmy Radwag jest najnowszym rozwigzaniem
wykorzystujgcym promieniowanie mikrofalowe do badan zawartosci wody oraz masy suchej.
Podobnie jak w innych metodach pomiar polega na okresleniu réznicy masy produktu wilgotnego
oraz produktu suchego. Jest to wystarczajace do wyliczenia zawartosci wody (réwnanie 4) oraz
zawartosci masy suchej osadu (réwnanie 5).

%M = 22 . 100 % (4)
myq

%D = % 100 % (5)
1

Legenda

%M - zawarto$¢ wody (%)

m; —masa osadu wilgotnego (g)
mz —masa osadu suchego (g)

W tej metodzie prdbka jest umieszczana na filtrze lub miedzy filtrami z wtékna szklanego.
Promieniowanie mikrofalowe powodujac ruch czastek wody jaka znajduje sie w strukturze osadu
nagrzewa objetosciowo prdbke. Dzieki temu analiza jest 3 — 4 krotnie krdétsza niz w przypadku
wagosuszarek wykorzystujgcych promieniowanie IR. Widok wagosuszarki mikrofalowej PMV 50
PLUS pokazano ponizej.

-—- Drying Admin -
o= User PMV 50 PLUS Max50g, d
s
0:02:44  0.9236 %D i
mo.ouooj e H”W‘
M r & i
e 80,0000 [ . ! —
a r
S 60.0000 H A
u o E
. 40.0000
e : e
€ 20.0000 [ - . -
n C
' 0.0000 oo T ™
00:00:00 00:00:36 00:01:12 00:01:48
Drying time
Drying
% & @ | 0] 2

Rysunek 10. Wagosuszarka mikrofalowa PMV 50 PLUS — krzywa suszenia osadu $ciekowego
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Funkcja

Zysk

Krotki czas analizy

Czas analizy to zaledwie kilka minut, mozesz szybko i
pewnie oceni¢ duzg ilos¢ probek, oszczedzasz czas,
wzrasta wydajnos¢ pracy

baza produktéw, programow
suszenia, zrealizowanych
procedur suszenia

Mozesz projektowaé wtasne procedury suszenia dla
wielu produktéw. Wybierz produkt i rozpocznij suszenie,
raport bedzie automatycznie zachowany w pamieci
wagosuszarki.

definiowane czujniki
podczerwieni

Zapis danych, drukowanie, zerowanie i inne operacje
mozesz wywotywac zdalnie co zwieksza ergonomie pracy
i metody suszenia

intuicyjne przyciski metod
suszenia

Masz szybki dostep do gtdwnych parametréw metody
suszenia takich jak temperatura, profil suszenia, warunek
definiujgcy zakonczenie analizy. Mozesz szybko i pewnie
zmieniac te parametry. Pola informacyjne tez mogg by¢
dynamicznie zmienne.

kontrola masy prébki

Masa proébki analitycznej moze by¢ kontrolowana w
czasie jej nawazania. Dzieki tej opcji zawsze bedziesz
analizowa¢ takg sama ilos¢ substancji, co jest waznym
elementem kazdej metody.

analiza statystyczna dla
pomiarow suchej masy
wybranego produktu

Mozesz ocenia¢ zmienno$¢ masy suchej (zawartosci
wody) dla tego samego produktu w dtugim okresie czasu
— stabilnos¢ produkcji, parametréw osadu (prébki)

wizualizacja procesu suszenia
w postaci krzywej suszenia

Krzywa suszenia osadu to mozliwos¢ obserwacji procesu
suszenia (Am/At) oraz wptywu temperatury suszenia na
stabilnos¢ masy osadu.

raporty / wydruki / GMP / GLP

Dokumentowanie wynikéw analizy jest podstawa
kazdego systemu zarzgdzania jakoscig. Kazdy pomiar jaki
wykonujesz jest zapisywany automatycznie do bazy
danych wagosuszarki. Z tych informacji mozesz tworzyé
wydruki i raporty jakich potrzebujesz.

export / import informacji

Raporty, dane z procesu suszenia mozesz exportowac do
urzadzen i aplikacji zewnetrznych - to jeden z
elementow bezpieczenstwa twoich danych.

personalizacja przyciskow i
informacji

Wagosuszarka to urzgdzenie mobilne z ktérego moze
korzysta¢ wielu uzytkownikéw. Kazdy z nich moze
zdefiniowac wtasny interfejs dla przyciskow i informacji
oraz indywidualny kod dostepu.
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4.1. Przygotowanie prébki do badan

Osad Sciekowy jest de facto zawiesing wielu sktadnikow organicznych i mineralnych
w wodzie. Jest niejednorodny co wymusza odpowiednig metodyke pobierania prébek do analiz
laboratoryjnych. Zjawiska sedymentacji osadu zachodzg dos¢ szybko, totez prébka laboratoryjna
musi by¢ dobrze wymieszana, tak zeby kolejne prébki analityczne pozwalaty precyzyjnie wyznaczyé
zawarto$é masy suchej. Widok procesu sedymentacji pokazano na zdjeciach ponizej. Zawartos¢

masy suchej takich prébek wynosi ok. 0.7 + 1.4 %, co jest zalezne od parametréw procesu
technologicznego.

Rysunek 11. Sedymentacja osadu sciekowego

Probki o konsystencji  potptynnej wymagajg mieszania poniewaz gestsze frakcje
przemieszczajg sie do dolnej czesci probki. Zawarto$é masy suchej powierzchniowych warstw
takich prébek moze byé znaczaco inna gdy nie zapewni sie jednorodnosci w catej ich strukturze.
Dla prébek o takiej strukturze zawartos¢ masy suchej wynosi ok. 6 — 7 %.

(1) (2)

Rysunek 12. (1) - osad przefermentowany, (2) — osad przefermentowany po wymieszaniu
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Probki o konsystencji statej (po suszeniu w suszarni) tworzg twarde kawatki o niskiej
zawartosci wody okoto kilku procent. Efektywne suszenie wymaga rozdrobnienia probki metoda
mechaniczng do postaci drobnych czgstek, tak jak pokazano na zdjeciach ponizej. Ze wzgledu na
niskg zawartos¢ wody, taka probka powinna by¢ suszona metodg promieniowania IR —
wagosuszarka MA 50.X2.A. Zawartos$¢ masy suchej prébek po suszarni wynosi ok. 96 % + 97 %, ale
jest to uzaleznione od temperatury i czasu suszenia oraz zastosowanej technologii i aspektéw
ekonomicznych.

(1) (2)

Rysunek 13. (1) - osad po suszeniu, (2) —rozdrobnienie

Osad po prasie ttokowej jest odwodniony do poziomu okoto 20 % suchej masy i w takim
stanie moze byé suszony metodg promieniowania IR lub metodg mikrofalowg. Konsystencja probki
nie pozwala na jej aplikacje bardzo cienkg warstwg, ale nalezy dazyé do przygotowania prébki
o niewielkiej grubosci. W przypadku metody IR rozmieszcza sie takg warstwe na catej powierzchni
szalki, a dla metody mikrofalowej niewielkg ilos¢ prébki nalezy roztozy¢ w centralnym punkcie
filtra.

Osad przefermentowany po prasie ttokowej Prasa ttokowa Bucher HPS 7507

Rysunek 14. Osad po prasie ttokowej
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4.2. Parametry metody mikrofalowe;j

Skutecznos$¢ suszenia metodg mikrofalowg jest zalezna od ilosci emitowanych mikrofal,
maksymalnej temperatury prébki w czasie analizy oraz uwodnienia osadu Sciekowego. Wartos¢
dwodch pierwszych czynnikdéw ustala sie w menu wagosuszarki PMV 50 PLUS a uwodnienie osadu
jest cecha charakterystykg osadu zalezng od miejsca jego pobrania. Moc emitowanych mikrofal
ustala sie na poziomie 100 %, co zapewnia szybko$¢ analizy w pierwszym okresie suszenia. W tym
okresie z prébki usuwane jest ok. 90 % catej zawartosci wody. W drugim okresie suszenia moc
emitowanych mikrofal jest automatycznie ograniczana odpowiednio do ilosci wody pozostatej do
usuniecia. Krzywa suszenia osadu po fermentacji zarchiwizowana w bazie raportéw suszenia
wagosuszarki zostata pokazana na rysunku 15.

2021.09.02 10:46:00 / 0.6771%D

100.0000

80.0000

first second

60.0000 drying period drying period

40.0000

20.0000

~>Som3o=scuwanol

0.0000

00:00:00 00:00:43 00:01:26 00:02:10 00:02:53

Drying time

Rysunek 15. Krzywa suszenia - baza raportdéw suszenia wagosuszarki PMV 50 PLUS

Temperatura prébki powinna by¢ miec takg wartos¢ przy ktorej nie rejestruje sie zmian jej
kolorystyki w efekcie jej powierzchniowego spalania. Nalezy zauwazy¢ ze woda znajdujgca sie
w osadach $ciekowych dos$¢ dobrze uwodnionych (zwartos¢ masy suchej ok. 1 + 10 %) jest szybko
usuwana, wiec nie ma niebezpieczenstwa tzw. ,,przegrzania” prébki. W przypadku probek osadu
o zawartosci masy suchej ok. 20 — 30 % nieco trudniej jest uzyskac¢ prébke catkowicie suchg
poniewaz woda jest inaczej zwigzana strukturalnie. Ograniczeniem jest gesta konsystencja osadu,
ktdra ogranicza proces parowania — ciepto jest kumulowane wewnatrz gestej struktury prébki.

Zakonczenie procesu suszenia czyli detekcja zmian masy osadu w czasie (Am/At) zazwyczaj
ma wartos$¢ Auto 1 lub Auto 2, dla prébek o znacznym stopniu uwodnienia. Mozna przyja¢ zasade,
ze im wieksza zawartos¢ wody tym mniejsza wartos¢ parametru Auto.
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5. Badania suchej masy osaddéw $ciekowych

5.1. Badanie suchej masy osadu po suszeniu w suszarni

Przygotowanie probki Rozdrobni¢ mechaniczne (patrz rys. 13)

Urzadzenie wagosuszarka MA 50 X2.A

Wyposazenie szalki jednorazowe aluminiowe

Parametry suszenia temperatura 90°C, zakoriczenie analizy Auto 2, profil Standard

Zawartosé masy suchej 98,32 % (EN 12880, 105°C / 2 godz.)

Rysunek 16. Prébka 98 %D — wagosuszarka MA 50 X2.A

Tabela 4. Osad po suszarni — zawarto$¢ masy suchej

No. Masa prébki Zawarto$¢ masy suchej Czas analizy
(8) (%) (min:s)
1 2,51 96,636 03:20
2 2,86 96,814 04:55
3 2,32 97,975 02:48
4 2,82 96,991 03:57
5 2,45 96,977 03:40
6 2,86 97,446 01:56
7 2,48 97,058 03:38
8 2,56 97,143 03:06
9 2,96 96,925 04:47
10 2,98 97,012 03:48
X +St.dev. 97,10+ 0,37 03:35

Komentarz

Probki osadu o niskiej zawartosci wody (ok. 2 %) sg zazwyczaj higroskopijne. Sorpcji wody sprzyja
drobnoziarnista struktura proébki, z drugiej strony drobne frakcje mogg ulega¢ spalaniu, gdy
temperatura suszenia jest zbyt wysoka. Rdznica w zawartosci masy suchej miedzy metoda
znormalizowang (EN 12880) i wagosuszarkowg wynosi 1,32 %, nie jest to warto$¢ istotna
z technologicznego punktu widzenia.
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5.2. Badanie suchej masy osadu nadmiernego

Miejsce poboru prébki 0OB. 40

Przygotowanie probki wymieszaé (patrz rys. 12)

Urzadzenie wagosuszarka MA 50 X2.A, PMV 50 PLUS

Wyposazenie szalki jednorazowe aluminiowe, piasek, filtry z wtdkna szklanego
Parametry suszenia

MA 50 X2.A temp: 110°C, zakoriczenie analizy Auto 2, profil Standard, prébka
suszona na piasku kwarcowym.

PMV 50 PLUS temp: 90°C, moc 100%, zakoriczenie analizy Auto 2, profil Standard,

probka suszona na filtrze.

Rysunek 17. Osad ok. 1.3 + 1. %D Rysunek 18. Osad ok. 1.3 + 1.5 %D
Wagosuszarka MA 50 X2.A Wagosuszarka PMV 50 PLUS

KOMENTARZ

Piasek kwarcowy jest materiatem niehigroskopijnym, ktéry dobrze wchtania prébki osadu
o konsystencji ciektej. Po osiggnieciu temperatury suszenia uzyskuje sie efekt objetosciowego
nagrzewania probki osadu, poprzez co usuwanie wody z osadu jest znacznie szybsze niz
w przypadku gdy osad jest umieszczony bezposrednio na szalce wagosuszarki. Taka metoda
suszenia jest wydajna zwtaszcza gdy masa suszonego osadu jest znaczna np. ok. 5 g. W takim
przypadku ilos¢ piasku kwarcowego powinna wynosic¢ ok. 25 g.

W przypadku wagosuszarki PMV 50 PLUS masa suszonego osadu wynosi ok. 1 g, wiec ciekta czes¢
probki jest pochtaniana przez strukture filtra. Zwiekszenie masy prébki do ok. 3 — 5 g wymaga
umieszczenia probki na co najmniej dwéch filtrach. W takim przypadku czas analizy bedzie
znacznie diuzszy — wieksza ilos¢ wody do usuniecia.

Wyniki z badania przedstawiono w tabeli 5 i tabeli 6.

Centrum Metrologii Badan i Certyfikacji, Radwag Wagi Elektroniczne, Polska



Strona |21

Tabela 5. Sucha masa osadu nadmiernego —metoda promieniowania IR (MA 50 X2.A)

Masa prébki Zawarl\t/lo':tggw‘;szy./:uchej Czas analizy

No. (g) (%) (min:s)
1 3,50 1,317 12:14
2 2,08 1,107 08:32
3 1,55 1,294 19:47
4 2,50 1,051 10:29
5 2,06 1,022 09:02
6 1,94 1,137 09:03
7 1,66 1,146 07:24
8 1,54 1,221 10:12
X +St.dev. 1,16 £ 0,11 10:50

Tabela 6. Sucha masa osadu nadmiernego —metoda promieniowania mikrofalowego (PMV 50 PLUS)

Masa prébki ZawaPr'Icv'o:/CSn(;TDsLyUsSuchej Czas analizy
No. (g) (%) (min:s)
1 0,84 1,3009 04:28
2 1,52 1,3544 06:46
3 1,68 1,4115 07:34
4 1,21 1,5531 04:45
5 1,12 1,5146 04:10
6 1,50 1,4654 05:28
7 1,15 1,6399 04:26
8 1,47 1,5812 04:59
X +St.dev 1,50+ 0,10 05:19
Komentarz

Precyzja suszenia metodg promieniowania IR (MA 50 X2.A) oraz metodg mikrofalowg (PMV 50
PLUS) wynosi maksymalnie 0,11 %, natomiast rdznica w doktadnosci zawartosci masy suchej jaka
zachodzi miedzy metodami wynosi 0,34 %. Nalezy zauwazy¢ ze prébka osadu o takiej konsystencji
jest zawiesing czastek statych w wodzie, wiec na wynik analizy istotny wptyw ma jednorodnosé
probki oraz zastosowana metoda ogrzewania prébki. Przy tak dobrej precyzji pomiaréw réznice
w wynikach zawartosci masy suchej mozna przyjac jako btgd systematyczny zwigzany z metoda.
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5.3. Badanie suchej masy - osad przefermentowany po odwirowaniu

Miejsce poboru prébki wiréwka Flottweg

Przygotowanie probki wymieszaé (patrz rys. 12)

Urzadzenie wagosuszarka MA 50 X2.A, PMV 50 PLUS
Parametry suszenia

MA 50 X2.A temp: 105°C, zakoniczenie analizy Auto 2, profil Standard, prébka
bezposrednio na szalce

PMV 50 PLUS temp: 90°C, moc 100%, zakoriczenie analizy Auto 2, profil Standard,

probka suszona miedzy dwoma filtrami (2F)
Zawartosé masy suchej 5.96 % (EN 12880)

\k P
Rysunek 19. Osad ok. 6 %D Rysunek 20. Osad ok. 6 %D
Wagosuszarka MA 50 X2.A Wagosuszarka PMV 50 PLUS

KOMENTARZ

Osad o konsystencji potptynnej nalezy cienkg warstwg rozsmarowac na szalce wagosuszarki
MA 50.X2.A. Nalezy pamieta¢ ze woda dos$é szybko zostanie usunieta ze struktury prébki i na
szalce pozostanie tylko masa sucha osadu. Dla probek o wiekszych masach np. 5 g i wiecej mozliwe
jest zjawisko zasklepiania sie prébki — utworzy sie cienka skorupa na jej powierzchni. Wéwczas
woda z gtebszych warstw osadu nie zostanie usunieta i wynik analizy bedzie obarczony btedem.
Inne niebezpieczenstwo to mozliwo$é spalania wysuszonych wierzchnich warstw prébki, gdy
temperatura suszenia bedzie zbyt wysoka.

Umieszczenie i suszenie prébki potptynnej miedzy filtrami (PMV 50 PLUS) jest koniecznoscig
ze wzgledu na to ze prébki o takiej konsystencji nie mozna rozprowadzi¢ (rozsmarowac) na
pojedynczym filtrze. Podczas tej czynnosci woda z prébki analitycznej wnika w strukture filtra
a czes¢ substancji statej jest ,,usuwana” podczas rozcierania prébki na filtrze celem uzyskania
cienkiej warstwy. Taka metodyka jest mozliwa do aplikacji, ale generuje znacznie wieksze rozrzuty
w serii pomiaréw. Dzieki umieszczeniu prébki miedzy filtrami (z lekkim dociskiem) nie zaburza sie
stosunku woda / masa sucha w prébce analitycznej a precyzja analizy jest zalezna od
jednorodnosci préobki. Wyniki z badania masy suchej osadu przedstawiono w tabeli 7 i tabeli 8.
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Tabela 7. Sucha masa osadu po odwirowaniu —metoda promieniowania IR (MA 50 X2.A)

Masa prébki Zawarl\t/lo':tggw‘;szy./:uchej Czas analizy

No. (g) (%) (min:s)
1 2,12 5,852 09:54
2 2,04 6,029 08:44
3 2,00 5,962 07:49
4 2,02 5,938 07:47
5 1,55 5,688 06:35
6 2,14 5,893 09:40
X +St.dev 5,89+0,12 08:24

Tabela 8. Sucha masa osadu po odwirowaniu —metoda promieniowania mikrofalowego (PMV 50 PLUS)

Masa prébki ZawaPr'Icv'o:/CSn(;TDsLyUsSuchej Czas analizy

No. (g) (%) (min:s)
1 1,60 6,4002 04:52

2 0,95 6,3655 03:11

3 0,87 6,3038 03:40

4 0,88 6,4843 02:49

5 1,02 6,3890 03:17

6 1,07 6,4056 03:58

X + St.dev 6,39 £ 0,09 03:37

KOMENTARZ

Zawarto$¢ masy suchej osadu po odwirowaniu wynosi okoto 6 %. Pordwnywanie wynikéw
zawartosci masy suchej z kilku metod badawczych powinno zawsze uwzgledniaé specyfike metody
oraz pewne ograniczenia jakie z tego wynikajg. Metoda znormalizowana EN 12880 uznawana jest
jako metoda odwotawcza, jednakze dos¢ dtuga a potencjalne obszary generujgce btedy to suszenie
(doktadnos¢ temperatury suszenia) i stabilizacja prébek po suszeniu (mozliwos¢ sorpcji wilgoci
przez suchg pozostatos¢). Wyniki uzyskane z metod IR oraz mikrofalowej sg zbiezne z wynikiem
referencyjnym, chod istniejg jeszcze mozliwosci optymalizacji tych metod. Uzyskana precyzja
pomiarow (0,09 %) w metodzie mikrofalowej PMV 50 PLUS pozwala na uwzglednienie btedu
systematycznego tej metody ok. 0,4 % jako statej poprawki do wyniku analizy.
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5.4. Badanie suchej masy, komora defosfatacji — walidacja metod pomiarowych

Miejsce poboru prébki komora defosfatacji OB. 32.1 + 32.5

Przygotowanie probki wymieszaé (patrz rys. 12)

Urzadzenie wagosuszarka MA 50 X2.A, PMV 50 PLUS
Parametry suszenia

MA 50 X2.A temp: 105°C, zakoniczenie analizy Auto 2, profil Standard, prébka
bezposrednio na szalce

PMV 50 PLUS temp: 90°C, moc 100%, zakoriczenie analizy Auto 2, profil Standard,
probka suszona miedzy dwoma filtrami (2F)

Czujnik Solitax pomiaru metnosci i zawartosci zawieszonych czgstek statych (TSS),

metoda wykorzystujgca absorpcje i rozproszenie podczerwieni,
pomiar automatyczny w komorze defosfatacji.

PN-EN 12880 temperatura suszenia 105°C, czas analizy ok. 24 h. Badania
laboratoryjne.

Tabela 9. Zawartos¢ masy suchej osadu w komorze defosfatacji

0B.32.1 0B.32.2 0B.32.3 0B.32.4 0B.32.5
Sucha masa (%) lub (mg/L)
6900 mg/L 5300 mg/L 4300 mg/L 5100 mg/L 11100 mg/L
Czujnik Solitax *)
0,69 % 0,53 % 0,43 % 0,51 % 1,11 %
8360 mg/L 8260 mg/L 7150 mg/L 7740 mg/L 11560 mg/L
PN-EN 12880
0,84 % 0,83 % 0,72 % 0,77 % 1,16 %
MA 50 X2.A 0,79% +0,02% | 0,79% +0,03% | 0,71% +0,01% | 0,79 % +0,06% | 1,13 % + 0,09 %
Czas analizy 14:05 15:11 15:40 13:45 13:21

PMV 50 PLUS 0,88% +0,01% | 0,91% +0,02% | 0,74 % +0,06% | 0,84 % £0,03% | 1,13 % = 0,04 %

Czas analizy 03:00 03:13 02:55 03:12 02:57

*) - czujnik Solitax ts-line sc z dwuwigzkowa optyka LED Window
i dodatkowym detektorem swiatta rozproszonego.

140° Backscatter
Detector Window

Zasada dziafania:

Wigzka $wiatta przechodzgc przez zawiesine osadu ulega
rozproszeniu. Pomiar intensywnosci S$wiatta rozproszonego
pozwala na oznaczenie stezenia substancji rozpraszajgcej
Swiatto, rozmiaréw i masy czgstek statych.

90" Detector
Window
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5.4.1. Analiza wynikéw

Wszystkie wyniki w tabeli 10 dla celdw poréwnawczych przedstawiono jako procent
zawartos$ci masy suchej. Nalezy zauwazy¢ ze ocena dotyczy wynikéw dla czterech réznych metod
pomiarowych, wiec mozliwe sg pewne rdznice wynikajgce z metodyki prowadzenia pomiardéw.
Jako referencyjny punkt odniesienia przyjeto wynik zawartosci masy suchej jaki uzyskano suszac
probke osadu wedtug metodyki podanej w PN-EN 12880. Zestawienie odchylen wynikéw
zawartosci masy suchej wzgledem tej metody pokazano w tabeli 10.

Tabela 10. Odchylenia w pomiarach zawartosci masy suchej osadu

Sucha masa (%)

0B.32.1 0B.32.2 0B.32.3 0B.32.4 0OB.32.5

PN-EN 12880 0,84 0,83 0,72 0,77 1,16

Btad pomiaru (%)

Czujnik Solitax -0,16 -0,30 -0,29 -0,26 -0,05
MA 50 X2.A -0,05 -0,04 -0,01 0,02 -0,03
PMV 50 PLUS 0,04 0,08 0,02 0,07 -0,03

Najmniejsze btedy w pomiarach masy suchej uzyskano suszgc probke metoda
promieniowania podczerwonego — wagosuszarka MA 50.X2.A oraz promieniowaniem
mikrofalowym — wagosuszarka PMV 50 PLUS. Maksymalny bfad pomiaru nie przekroczyt 0,08 %,
wiec metoda z wykorzystaniem wagosuszarek moze by¢ zastosowana alternatywnie w miejsce
metody znormalizowanej PN-EN 12880.

Doktadnos¢ pomiaru zawieszonych czgstek statych (TSS) czujnikéw Soltitax wynosi ok. 5%
mierzonej wartosci czyli ok. 0,04 %. Zarejestrowane odchylenia sg znacznie wieksze zwtaszcza dla
komér OB. 32.1 + OB. 32.4. To wskazuje na potencjalng koniecznos$¢ kalibracji czujnikéw. Z drugiej
strony nalezy zauwazy¢ ze pomiar czujnikiem Solitax odbywa sie w warunkach dynamicznych jakie
panujg w komorze defosfatacji. Tylko wskazania czujnika Solitax zainstalowanego w komorze nr 5
mozna uzna¢ za poprawne — najlepsza zbiezno$é zawartosci masy suchej wzgledem metody
znormalizowanej.
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6. Jakos¢ wody - oznaczanie zawiesin, metoda z zastosowaniem filtracji przez
saczki z wiékna szklanego

W $ciekach przemystowych wystepujg zawiesiny o roznym stopniu rozproszenia a ich sktad
chemiczny zalezy od typu produkcji oraz systemu uzdatniania Sciekédw. Oznaczanie zawiesin
w Sciekach ma istotne znaczenie dla oceny skutecznosci pracy wewnetrznego systemu
oczyszczania Sciekdw jaki dziata w strukturze przedsiebiorstwa oraz ucigzliwosci procesu
technologicznego dla srodowiska. Uwzgledniajagc powyisze zaleznosci dziat badawczy kazdej
oczyszczalni Sciekdow przeprowadza okresowo kontrole jakosci sciekdw przemystowych jakie sg
odprowadzane do sieci kanalizacyjnej lub pobiera prébki ktére sg dostarczane przez dostawcéw do
zlewni przez wozy ascenizacyjne. Limit zawiesiny ogdlnej w $ciekach moze by¢ ustalany poprzez
akty normatywne lub poprzez porozumienie - umowe jakg zawiera oczyszczalnia sSciekow z
dostawca (zaktad przemystowy). Przyktadowe limity zawiesiny ogdlnej w oczyszczalni $ciekéw
Wynoszg:

— $cieki z kanalizacji sanitarnej 330 mg/L,
— $cieki komunalne 700 mg/L,
— $cieki przemystowe 1200 mg/L,
— $cieki galwaniczne 700 mg/L,
— Scieki przemystu garbarskiego 8000 mg/L,

Procedura badawcza dla oznaczania zawiesin w Sciekach jest podana w normie PN-EN 872 -
Jakos¢ wody, oznaczania zawiesin — metoda z zastosowaniem filtracji przez sgczki z wtdkna
szklanego. Prébke Sciekéw filtruje sie przez sgaczek z wtékna szklanego przy zastosowaniu
aparatury do filtracji ciSnieniowej lub prézniowej (rys. 21).
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Rysunek 21. System ci$nieniowy do filtracji zawiesin
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Masa czystego sgczka uzytego do filtracji jest okreslona przed filtracjg oraz po
przeprowadzeniu filtracji i procesie jego suszenia (T = 105°C, t > 1 godz.). W pomiarach masy
nalezy zastosowac¢ wage umozliwiajgcg pomiar z doktadnoscig co najmniej 0.1 mg. Praktycznie
wiec wazenie nalezy dokona¢ wagg, ktorej dziatka elementarna (d) wynosi 0.01 mg lub 0.001 mg.
Zawartos$é zawiesin wylicza sie wedtug zaleznosci (6).

p = 1000 - &2 (6)

Legenda

p — zawartosé zawiesin (mg/L)

b —masa saczka po filtracji (mg)

a —masa saczka przed filtracjg (mg)

V — objetosé probki (ml). Jezeli prébke wazono uznac 1g za rownowazny 1ml.

6.1. Wymagania metrologiczne dla procesu wazenia sgczka wedtug PN-EN 872, pkt 5.2.1.

Ubytek masy saczka w prébie $lepej powinien wynosié co najwyzej 0.017 mg/cm? (dla saczkéw o
srednicy 47 mm), co odpowiada ubytkowi masy co najwyzej 0.3 mg

Komentarz:

wagi z dziatkg elementarna d=0.1 mg nie spetniajg tego wymagania, poniewaz gtéwnym
sktadnikiem btedu przy pomiarze matych mas jest precyzja pomiaru. Precyzja pomiaru jest
najczesciej wyrazana poprzez odchylenie standardowe lub rozstep (Max—Min). Wartos¢ odchylenia
standardowego dla wagi z d=0.1mg wynosi ok. 0.1 mg, co daje ok. 0.3 mg, gdy ta wartos¢ bedzie
wyrazona poprzez rozstep czyli roznice Max — Min. Pomiar masy sgczka jest pomiarem réznicowym
wiec dla oceny przydatnosci wagi nalezy uwzglednia¢ réznice Max — Min.

Problem ten nie istnieje dla wagi z dziatkg elementarng mniejszg niz d=0.1 mg. Precyzja tych wag
wynosi odpowiednio:

— XA 82/220.4Y PLUS St.dev. = 0.006 mg — Max — Min ok. 0.018 mg

— MYA 2.4Y.F.A PLUS St.dev. = 0.0006 mg — Max — Min ok. 0.0018 mg

Zastosowanie w/w wag w pomiarach masy sgczka przedstawiono w dalszej czesci opracowania.
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Mikrowaga MYA 2.4Y.F.A — umozliwia odczyt pomiaru masy sgczka z ,,doktadnoscig” 0.001
mg. Sgczek jest umieszczany w specjalnej komorze zapewniajacej idealne warunki dla pomiaru
masy. Automatycznie otwierana komora wazenia zapewnia szybkosc¢ i stabilno$¢ pomiarow oraz
wyeliminowanie ruchu powietrza jako czynnika zakiécajgcego pomiar masy. Sterowanie
otwieraniem / zamykaniem komory wazenia odbywa sie poprzez czujniki podczerwieni. Widok
procesu wazenia pokazano na rysunku 22.

Rysunek 22. Mikrowaga MYA 2.4Y.F.A

Waga analityczna XA 82/220.4Y oferuje pomiar masy z ,,doktadnoscig” 0.01 mg do
obcigzenia 82 g a powyzej tego zakresu nastepuje automatyczne przetgczenie zakresu do pomiaru
masy z ,,dokfadnoscig” 0.1 mg. Duza komora wazenia zapewnia uniwersalnos¢ i mozliwosc
zastosowania wagi dla wielu réznych proceséw w ktérych masy probek nie przekraczajg 220 g.
Doktadnos¢ pomiaru w catym zakresie wagi jest zapewniona przez automatyczng adiustacje. Jest
to proces autonomiczny sterowany zmianami temperatury oraz uptywem czasu. Sgczek moze by¢
wazony bezposrednio na szalce wagi lub po umieszczeniu go w szalce Petriego, tak jak pokazano
na rysunku 23.

Rysunek 23. XA 82/220.4Y PLUS
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Wynik badania zawiesin jakie uzyskano w warunkach laboratoryjnych pokazano w tabeli 11.

Tabela 11. Zawartos¢ zawiesin — wyniki laboratoryjne.

Masa i
Nr proby / . Masa Sucha ..
Nr sgczka L Objetosé, .. Zawartos$¢
Lp. stezenie sgczka po pozostatos¢ o
sgczka przed Masa . i zawiesin
. ] wzorca filtracji *) 0.005 + 0.050
filtracjq *)
(8) (ml) / (g) (8) (8) (mg/1)
590 26 37.6695 605 25 ml 37.6785 0.0090 360
591 27 40.4518 612 150 ml 40.4573 0.0055 37
592 28 28.7066 614 10.12 g 28.7128 0.0062 610
593 29 37.3140 610 500 ml 37.3199 0.0059 12
594 30 37.9762 611 25 ml 37.9829 0.0067 270
595 31 37.4468 615 25 ml 37.4880 0.0412 1600
596 32 37.5222 474 AT 1.9956 g 37.5433 0.0211 1100
597 33 40.5040 617 200 ml 40.5102 0.0062 31
598 34 37.3627 617 200 ml 37.3693 0.0066 33
599 35 43.4299 623 1500 ml 43.4351 0.0052 3.5 < 10**)
600 36 40.8088 624 1500 ml 40.8145 0.0057 3.8 < 10**)
601 37 40.3762 625 1500 ml 40.3837 0.0075 5.0 < 10*%*)
602 38 41.0147 626 1500 ml 41.0201 0.0054 3.6 < 10**)
603 39 36.5999 622 100 ml 36.6083 0.0084 84
604 40 40.5153 617 25 ml 40.5237 0.0084 340
605 41 34.8515 628 9.9974 g 34.8598 0.0083 830

*) —masa sgczka z szalkg Petriego.

**) —wynik ponizej zakresu akredytacji laboratorium

W tabeli 11 podano wyniki oznaczenia zawiesin pochodzacych z réznych Zrddet, stad tez
znaczne zréznicowanie w wynikach. Praktycznie limity zawiesiny ogdlnej bedg w znacznej mierze
zalezne od infrastruktury przemystowej jakg obstuguje oczyszczalnia Sciekdéw. Istotne znaczenie
majg takze wewnetrzne systemy oczyszczalnia $ciekdw jakie posiadajg niektére zaktady
przemystowe.
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7. Podsumowanie

Zastosowanie wag i wagosuszarek w procesach technologicznych i kontrolnych jakie sg
realizowane w oczyszczalniach sciekdw powinno uwzgledniaé rzeczywiste potrzeby tych obszaréw.
Najlepszym rozwigzaniem jest taki system wagowy, ktéry jest ergonomiczny oraz zapewnia
szybkos$¢ analizy, doktadnos¢ i precyzje pomiaru. Takie aplikacje znajdujg sie w ofercie firmy
Radwag, ale jak pokazuje wieloletnia praktyka najlepsze efekty osigga sie tgczgc wiedze o zasadach
dziatania systemdow wagowych z wiedzg praktyczna.

W kontekscie procesdw suszenia zastosowane mogg by¢ wagosuszarki z promiennikiem
podczerwieni (IR) — jest to seria wagosuszarek MA.R lub MA.X2. W tym przypadku metodyka
pomiarow jest znana, ale nadal mozliwa jest jej optymalizacja przy wsparciu producenta.
Alternatywnie w procesach okre$lania suchej masy moina wykorzystaé wagosuszarki
z promieniowaniem mikrofalowym, co daje wyraznie krétszy czas analizy. Ten aspekt moze by¢
kluczowy dla wielu technologdéw, gdy ocenia sie efektywnos¢ dziatania koagulantow i flokulantéw
w procesach zageszczania osadu i sedymentacji. Niezaleznie od przyjetego rozwigzania zawsze
wymagana jest walidacja metody suszenia, ktéra potwierdza poprawnos$é dziatania wagosuszarki
oraz to ze przyjeta metoda suszenia daje wyniki zbiezne z wynikami jakie mozna uzyskaé suszac
osad metodg znormalizowana.

Pomiar masy wydaje sie dos¢ prostym i intuicyjnym procesem, zwtaszcza gdy nie ma
istotnych wymagan co do doktadnosci wazenia. Niestety sucha masa osadu / zawiesiny po
suszeniu jest dos¢ mata, ledwie kilka miligram, tak wiec ilos¢ ta musi by¢ doktadnie wyznaczona.
Doceniajgc istotnos¢ tych zagadnien Radwag oferuje dedykowane rozwigzania mikrowag serii MYA
dla wazenia sgczkéw / filtréw o réznych rozmiarach oraz wag serii XA.4Y dla innych proceséw,
gdzie wymagany jest wiekszy udzwig wagi.
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