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OD AUTORA

Ponizsze opracowanie jest w pewnym stopniu usystematyzowaniem wiedzy i doswiadczen w zakresie
pomiaréw wilgotnosci wykonywanych metodg grawimetryczng. Wiekszos¢ uzytkownikéw uzywa
wagosuszarek w sposob intuicyjny, co jest zgodne z ogdlnymi trendami w tego typu urzadzeniach. Nie
nalezy jednakze zapominaé, Zze wagosuszarka jest urzadzeniem pomiarowym, ktdére powinna
charakteryzowac¢ doktadnos¢ pomiaru. Ten cel jest osiggalny tylko wowczas, gdy w czasie pomiaru
postugujemy sie odpowiednig metodyky. W zwigzku z réznorodnoscig analizowanych prébek praktycznie
nie mozna mowic¢ o tylko jednej metodyce. Musi byé ona opracowana dla konkretnych prébek lub ich
pewnych grup asortymentowych. Stanowi to znaczne utrudnienie zwtaszcza, ze wyniki muszg by¢
odnoszone do badan wykonanych metodami referencyjnymi (normatywnymi, branzowymi, uznanymi za
reprezentatywne). Gromadzac wszelkie informacje dotyczgce procesdéw suszenia w tym opracowaniu mam
nadzieje, ze bedg one stanowic¢ tresciwg lekture dla poczatkujgcych jak i zaawansowanych uzytkownikdéw
wagosuszarek.

Stawomir Janas
Kierownik Laboratorium Badawczego

SEtAWOMIR JANAS - Od ponad 20 lat pracuje w firmie Radwag Wagi Elektroniczne. Zajmuje sie metodyka
pomiaréw masy wedtug wymagan OIML, USP, GMP oraz metodykg pomiaréw jakie s3 wykonywane w firmie
Radwag. Prowadzi oraz nadzoruje certyfikacje wag nieautomatycznych (EN 45501). W zakresie pomiaréw
wilgotnosci wykonuje walidacje procedur badawczych. Posiada szereg publikacji w zakresie optymalizacji
proceséw wazenia, Srodowiska pracy dla wag wysokich rodzielczosci oraz metodyki pomiaréw wilgotnosci.
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1. Wstep

Wspdiczesnie na wiekszos$é urzadzen do pomiardw nalezy patrze¢ z pewnym dystansem. Moga
one zachwycac¢ nas ciekawym designem oraz olbrzymig funkcjonalnoscia (czasami zbyteczng), ale
tak naprawde najwazniejsze jest to, co oferujg one w zakresie pomiaru (szybkos¢, doktadnosé).
W przypadku niektdrych urzadzen niebagatelne znaczenie ma metodyka pomiaru, czyli to, co
wypracowuje sie latami. Dla zaawansowanych rozwigzan technicznych jest ona nieodzownym
elementem, ktéry dostarczany jest wraz z produktem. Najprostszg formga jest dokumentacja, ale
najbardziej skuteczng szkolenie face to face, ktére pozwala na wzajemng wymiane informacji
i doswiadczen. Poprzez to buduje sie poprawne relacje na linii klient — sprzedawca. Oczywiscie
poziom kultury technicznej i wiedza dystrybutora powinna by¢ ma mozliwie wysokim poziomie.

Urzadzeniem, ktdre zapewne wymaga takiej otoczki jest wagosuszarka. Powigzanie wazenia
i suszenia jest pozornie prostym rozwigzaniem, ale brak wiedzy w zakresie metodyki tego procesu
moze prowadzi¢ do zupetnie nieoczekiwanych wynikdw. W niektérych przypadkach wyciaga sie,
wiec absurdalne wnioski, co do poprawnosci dziatania takiego urzadzenia. Stad tez wynika
potrzeba wyjasnienia wielu zagadnien zwigzanych z funkcjonowaniem wagosuszarek
w sferze uzytkowej, metrologicznej oraz prawne;.

2. Znaczenie wilgotnosci w przemysle

Woda jest najwazniejszym zwigzkiem chemicznym wielu surowcéw i produktédw zywnosciowych.
Od jej ilosci zalezy, jakos¢, wartos¢ odzywcza oraz trwatos¢ podczas przechowywania zywnosci.
Z tego tez powodu woda jest normowanym sktadnikiem zywnosci, co wymusza koniecznosc
biezacej jej kontroli. Odpowiednia ilos¢ wody, decyduje o konsystencji produktu oraz jego smaku.
W wielu produktach (nie tylko spozywczych) woda wystepuje w dwdch podstawowych formach,
jako tzw. woda wolna oraz jako woda zwigzana.

Woda wolna jest stabo zwigzana z podtozem, znajduje sie gtdwnie na powierzchni materiatu. Jest
odpowiedzialna  posrednio za  szybko$¢ przemian chemicznych, jakie zachodza
w produkcie. Jednoczesnie stanowi ona Srodowisko, w ktérym mogg zachodzié¢ réine reakcje
chemiczne.

Woda zwigzana jest to ta czes¢ wody, ktora jest stosunkowo trwale pofaczona z produktem. Jej
wydzielenie wymaga znacznie wyzszych temperatur suszenia. Ma inne wtasciwosci niz woda
wolna znajdujaca sie w produkcie. Materiatem, w ktéorym bada sie zawartos¢ wody zwigzanej jest

np. gips.

Informacja o wilgotnosci danego materiatu sama w sobie jest bezwartosciowa, rzadko bywa
przedmiotem zainteresowania, jednakze na jej podstawie mozna wnioskowa¢ o ponizszych
parametrach produktu:

= mozliwos¢ zbrylania sie (proszki)
= stabilno$é mikrobiologiczna

= wiasciwosci przeptywu, lepkosé
= zawartosc suchej masy

= stezenie i czystosé produktu



= klasa handlowa (zgodnos¢ z normami)

= mozliwos$¢ zastosowania materiatu w procesie technologicznym
= warto$¢ odzywcza produktu

= zgodnos¢ z wymaganiami technicznymi, normami prawnymi itp.

W skali przemystowej stosowane sg rézne metody dla wyznaczania wilgotnosci préobki. Wymagana
jest szybko$é oraz wydajno$é, co narzuca okre$lone rozwigzania techniczne. Dla produktdéw
spozyweczych istnieje kilka typéw metod:
a. metody suszenia termicznego
metoda destylacji azeotropowej,
metody densymetryczne,
metody refraktometryczne,
metody chemiczne
metody elektryczne,
pomiar za pomocg magnetycznego rezonansu jagdrowego (NMR).

m =000 o

Réznorodnosé metod to efekt rozwoju techniki i innowacji w wielu obszarach. Oczywiscie wyniki
uzyskiwane réznymi metodami powinny wykazywa¢ pewng zbieznos¢ wzgledem wartosci
prawdziwej pomimo tego, ze urzadzenia stosowane w tych metodach rdznig sie miedzy sobg
konstrukcja. Poprawnos¢ metody wykazuje sie poprzez pordwnanie jej wynikow
z wynikami, jakie uzyskuje sie przy zastosowaniu uznanych metod odwotawczych
(znormalizowanych). Jest to oczywiste i stanowi jeden z elementéw walidacji. Testy wykonuje sie
dla tej samej probki, ktéra powinna by¢ odpowiednio przygotowana i przechowywana. Do
znormalizowanych metod wykorzystywanych w oznaczeniach wilgotnosci naleza:

* metoda suszarkowa (ogrzewanie konwekcyjne probki),
= miareczkowanie Karla Fishera

Metoda suszarkowa to proces wazenia, suszenia oraz ponownego wazenie analizowanej prébki. Ta
metoda wymaga wagi oraz pieca grzewczego o regulowanej temperaturze. Posiada wiasna
metodyke w zakresie przygotowania préobek. Miareczkowanie (kulometryczne lub wolumetryczne),
w tej metodzie okresla liczbe czgsteczek wody za pomoca reakcji chemiczne;.

Miareczkowanie — chemiczna technika analizy ilosciowej polegajgca na kontrolowanym dodawaniu np. z biurety
roztworu o znanym stezeniu, tzw. titranta do roztworu badanego zwierajgcego analit. Obserwacja zmian zachodzacych
podczas procesu pozwala okresli¢ stezenie danej substancji w analicie.

Poza tym istnieje szereg rozwigzan, ktore wykorzystujg metode mikrofalowg. Suszenie materiatu
w tym przypadku wykorzystuje zjawisko rotacji czgstek dipolowych (gtéwnie wody), jakie znajdujg
sie w prébce. Ustawiajg sie one réwnolegle do sit pola elektrycznego. Wymuszony obrét np. prébki
lub przemienno$¢ pola elektrycznego powoduje automatycznie zmiane potozenia czgstek
dipolowych a tym samym efekt tarcia miedzyczasteczkowego. W efekcie tego zjawiska wydziela sie
energia cieplna w probce, co prowadzi do usuwania wilgoci.

Niezaleznie od stosowanych metod w zakresie okreslania wilgotnosci materiatu, wszystkie wyniki,
jakie z nich sie uzyskuje powinny by¢ spdjne, bez znaczacych rdznic. Przy takim zatozeniu
decydujgca moze by¢ odpowiednia metodyka zwigzana z konkretng metodg badawcza. Dotyczy to
rowniez wagosuszarek, ktére dzieki swojej mobilnosci i uniwersalnosci s3 wykorzystywane
w réznych obszarach, od laboratorium do hali produkcyjne;.
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3. Definicja wilgotnosci

Definicji wilgotnosci moze byé dos¢ duzo, zaleznie od metody, jaka sie wykorzystuje oraz obszaru
jej stosowana. W metodach wykorzystujgcych termo grawimetrie nastepuje proces
objetosciowego ogrzewania prébki. W konsekwencji tego z prébki ulatniajg sie wszystkie sktadniki
takie jak woda, ttuszcze, substancje aromatyczne, rozpuszczalniki organiczne, dodatki chemiczne
oraz sktadniki powstate w wyniku rozktadu termicznego. W zasadzie nie ma, wiec mozliwosci
selekcjonowania ubytku wody wolnej od ubytku innych sktadnikow. W tej metodzie wilgotnosé
jest definiowana, jako zbidr wszystkich sktadnikéw wystepujgcych w prébce, ktére wyparowuja
podczas jej ogrzewania. Przyswojenie tego faktu pozwala obiektywnie oceni¢ przydatnosc
wagosuszarki, jako urzadzenia stuzgcego do pomiaréw wilgotnosci.

Konsekwencjg definicji wilgotnosci jest okreslenie zawarto$é masy suchej. Jest to pozostata czesé
po odparowaniu wody i innych sktadnikéw z prébki. Uwzgledniajac powyzisze zaleznosci jest to
termin poprawniejszy, bo rzeczywiscie oddaje stan faktyczny prébki po suszeniu.

4. Wagosuszarka, jako urzadzenie uniwersalne

W metodach termo grawimetrii podstawg dla wyznaczenia wilgotnosci prébki jest, co najmniej
dwukrotny pomiar masy. W przypadku niektérych metod znormalizowanych oddzielnymi
elementami sg waga oraz piec grzewczy. Zestaw ten ma raczej charakter stacjonarny niz mobilny,
co jest wadg tego rozwigzania. W przypadku wagosuszarki, czyli urzadzenia posiadajgcego wtasne
integralne moduty: wagowy oraz grzewczy mozna mowié
o dwufunkcyjnosci. Mozliwy jest doktadny pomiar masy dowolnej prébki, niekoniecznie tej, ktéra
ma by¢ suszona. Pewne ograniczenia narzuca tu konstrukcja komory suszenia, ktéra zdecydowanie
rozni sie od tego, co oferujg typowe wagi. Po uruchomieniu modufu grzewczego mozna
automatycznie wyznaczyé wilgotnosé¢ prébki. Mamy, wiec dwie operacje sprzezone ze sobg
dziatajgce w tym samym czasie — pomiar masy i pomiar temperatury. Jest to rozwigzanie pozadane
w wielu obszarach gospodarki — od przemystu chemicznego po rolnictwo.

Zdjecie nr 1: Wagosuszarka serii MA.3Y oraz MA.R

(w tle widok elementéw grzejnych: IR — promiennik podczerwieni, HAL — lampa halogenowa)



4.1. Pomiar masy

Tak jak w przypadku kazdej wagi z przetwornikiem magnetoelektrycznym podczas pomiaru masy
probki zastosowanie ma zasada, wedtug ktorej mierzy sie site, z jakg probka jest przyciggana przez
Ziemie wedtug zaleznosci:

F=F;=m-g
m — masa probki
g — przyspieszenie ziemskie

Zazwyczaj po przemieszczeniu wagosuszarki z miejsca produkcji do miejsca uzytkowania
wymagana jest jej ponowna adiustacja. Konieczno$¢ ta wynika z dos$¢ istotnej rdznicy
w przyspieszeniu ziemskim, jaka wystepuje miedzy tymi dwoma miejscami.

Fp = mgp # Fy = mgy

gp — przyspieszenie ziemskie w miejscu produkcji

gu — przyspieszenie ziemskie w miejscu uzytkowania
Adiustacje wykonuje sie zazwyczaj wzorcem zewnetrznym odpowiedniej klasy doktadnosci. Po
wykonaniu tej czynnosci mamy gwarancje tego, ze pomiar masy prébki jest doktadny.

A ADIUSTACIA

. . . ADIUSTACIA
o O— Am - zmiany wskazania w czasie

t (min)
Rysunek nr 1. Wagosuszarka serii MA.3Y oraz MA.R

KOMENTARZ

Kazde urzadzenie pomiarowe wymaga okresowej regulacji (adiustacji). Efektem braku tej czynnosci jest zazwyczaj
pewne odchylenie wskazania (Am). Po wykonaniu adiustacji eliminuje sie je praktycznie do zera — waga wskazuje
doktadnie. Z uptywem czasu mogg wystgpi¢ niewielkie zmiany wskazania, ktére sg powodowane np. zmiennoscig
warunkow zewnetrznych. W konsekwencji tego proces adiustacji musi by¢é wykonywany okresowo. Dla wiekszosci wag
o duzych rozdzielczosciach (ponad 2 000 000 dziatek) mechanizm adiustacji jest w petni automatyczny, co zapewnia
doktadnos¢ wagi niezaleznie od interwatu jej uzytkowania. Dla wagosuszarek taka doktadnos¢ nie jest wymagana ze
wzgledu na réznicowy charakter pomiaru (M2 — M1).

.

Okresowo te czynnos¢ (adiustacji) nalezy powtarza¢, jezeli wagosuszarka ma by¢ stosowana
rowniez do doktadnego pomiaru mas prébek. Powstaje, zatem ostatnie w tej kwestii pytanie:, jakie
wzorce masy nalezy stosowaé podczas adiustacji? Wybor klasy wzorca powinien uwzgledniac
wartos¢ dziatki elementarnej (d) dla pomiaru masy. Zaleznosci te pokazujg tabele.
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Klasa doktadnosci wzorca
Masa wzorca E, Fi F,
50g +0,1mg +0,3mg +1,0mg
100 g +0,16 mg +0,5mg +1,6mg
200 g +0,3mg +1,0mg +3,0mg
Tabela nr 1. Maksymalne wartosci btedéw dla odwaznikéw wg. OIML R 111-1
Model Dziatka (d) Wzorzec Opcjonalnie (*)
MA 50/1.R 0,1 mg E,50¢g F150¢g
MA 50.R 1mg F150¢g F,50¢g
MA 110.R 1mg F1100g F,100g
MA 210.R 1mg F1200g F,200¢g
MA 60.3Y 0,1 mg E,50¢g F150¢g
MA 200.3Y 1mg F1200g F,200g

Tabela nr 2. Wartosci odwaznikow stosowanych, jako wzorce podczas adiustacji

Tabela 1 - zawiera maksymalne btedy graniczne dla odwaznikdw, rzeczywiste wartosci danego
odwaznika (wzorca) zawiera Swiadectwo wzorcowania - zapewne bedg one znacznie mniejsze.
W Tabeli 2 podano dwie mozliwosci wyboru klasy wzorca. Pierwszy wybdr eliminuje wptyw btedu

wzorca na wynik adiustacji. Wybér drugi (opcjonalnie) uwzglednia zaleznosci, jakie zachodzg
podczas adiustacji a mianowicie:

Wartos¢ masy adiustacyjnej jest w wiekszosci przypadkow bliska obcigzeniu maksymalnemu wagi.
Ewentualna btad adiustacji wynikajacy z odchytki wzorca nie ma wiekszego wptywu na doktadnosc
wazenia w zakresie do ok. maksymalnego obcigzenia.

. r\\\v‘ \\\)‘3

Zdjecie nr 2. Adiustacja wagosuszarki MA 110.R (wzorzec o masie 100 g)

Wybierajac, zatem wzorzec adiustacyjny nalezy uwzgledniaé réwniez zakres pomiarowy masy,
w jakim wagosuszarka bedzie wykorzystywana. Wazng informacja jest réwniez to, z jaka tolerancja
nalezy okresli¢ mase probki (tolerancja wazenia). Zaleznosci te pokazano na rysunku.
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Rysunek nr 2. Wptyw odchytki adiustacji na doktadnos¢ wskazan

Na rysunku nr 2 pokazano teoretyczny wptyw niedoktadnosci adiustacji bedgcej wynikiem uzycia
wzorca masy o zbyt duzej odchyfce. Kolorem zéttym oznaczono wielkos¢ btedu wskazan dla
réznych obcigzen. Jego wartosc liniowo maleje wraz ze zmniejszaniem sie obcigzenia. Te zaleznosci
mozna wykorzystywaé do szacowania doktadnosci pomiaru, jezeli wagosuszarka (waga) jest
wykorzystywana do doktadnego wazenia prébek. Z powyzszego wykresu wynika jeden dos¢ istotny
whniosek, ktory jest prawdziwy dla wszystkich wag elektronicznych: im mniejsza masa préobki tym
mniejszy wptyw odchytki adiustacji na doktadno$¢ pomiaru. Z tego tez wzgledu w przypadku
bardzo matych mas parametrem decydujgcym o doktadnosci pomiaru jest powtarzalno$é wskazan

a nie czutos$¢ wagi.
KOMENTARZ

Metrologia prawna (OIML R 111-1) w zakresie btedéw granicznych dopuszczalnych dotyczy tylko odwaznikéw. Okresla
ona réwniez inne wymagania dotyczace ksztattu, wymiaru itd. Wzorce masy nie majg takich ograniczen, definiuje jest
w zasadzie tylko stato$¢ masy w czasie, odchytka oraz niepewnosé. Poprzez zewnetrzny wzorzec masy stosowany
podczas adiustacji nalezy rozumie¢ odwaznik odpowiedniej klasy doktadnosci, ktory posiada Swiadectwo wzorcowania.
Wewnetrzny (zabudowany w konstrukcji urzgdzenia) odwaznik adiustacyjny jest juz typowym wzorcem, bo jego ksztatt
i wymiary zdecydowanie odbiegajg od wymagan, jakie narzucajg wymagania prawne (OIML R-111-1).

D
Obcigzenie maksymalne (Max) 50g+200¢g
Dziatka elementarna pomiaru masy 0,001 g lub 0,0001 g
Zakres tarowania 0 + Max
Adiustacja wzorzec zewnetrzny
Powtarzalnos¢ (SD) 0,001 g lub 0,00015 g
Liniowos¢ + 0,003 g lub 0,0006g
Stabilnos¢ czutosci 2 ppm/°C (15°C+ 35°C)
Czas stabilizacji ok. 2,5 sek.

Tabela nr 3. Parametry wagosuszarki zwigzane z pomiarem masy
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PODSUMOWANIE
POMIAR MASY

Pomiar masy probki za pomocg wagosuszarki wymaga okresowej adiustacji. Interwat pomiedzy adiustacjami nie
powinien by¢ zbyt dtugi. O stabilnosci wskazan w znacznej mierze decydujg warunki uzytkowania (ich zmiennosc).
Z tego tez powodu zaleca sie wykonywa¢ adiustacje raz dziennie. Wagosuszarki serii MA.3Y oraz MA.R nie muszg by¢
adiustowane takim wzorcem, jaki byt uzywany w czasie produkcji. W menu wagosuszarek mozna wybraé opcje
adiustacji masg dowolng np. 20 g zamiast 50 g. Wykorzystujgc takg mozliwosé¢ nalezy jednakie pamieta¢, ze
obowigzuje zasada odwrotna wzgledem tego, co pokazano na rysunku nr 2 dotyczgcym adiustacji. Przy matej wartosci
masy adiustacyjnej nawet niewielki bfad adiustacji to ryzyko znacznych btedéw wskazan dla mas powyzej 50%
obcigzenia maksymalnego. Wyjatkiem jest sytuacja, gdy masa prébki jest zawsze ,,taka sama” a jej wartos¢ jest bliska
wartos¢ wzorca, jakim byta wykonana adiustacja.

D

4.2. Pomiar wilgotnosci
Wynik wilgotnosci prébki jest wyliczany z dwdch pomiary masy, poczgtkowego (M1) oraz
koncowego (M2 — masa probki po suszeniu) zgodnie z ponizszymi zalezno$ciami:

ooM = TL M2 00 %D = o2 100y %R = L M2 00
0 - M1 0 oV = M1 0 on = M2 0
wilgotnos$¢ prébki zawarto$¢ masy suchej wilgoé¢ / masa sucha
(wilgotnos$¢ wzgledna odniesiona (wilgotnos¢ bezwzgledna
do masy wilgotnej) odniesiona do masy suchej)

F=(my—-m;)-g
m; —masa poczgtkowa probki,
m;— chwilowa masa suszonej probki
g — przyspieszenie ziemskie

Na podstawie uzyskanych wynikdw mozliwe jest réwniez wyznaczanie zawartosci ttuszczu
w wotowinie i wieprzowinie. Te informacje sg kalkulowane poprzez specjalny, dedykowany
algorytm.

Jak wspomniano wczesniej, nie jest wymagana doktadna wartos¢ dla masy poczgtkowej prébki.
Natomiast masa koricowa probki wynika w znacznej mierze z jej stanu termicznego (stopnia
nagrzania). Decydujgce znaczenie w procesie suszenia ma, zatem TEMPERATURA. Jest to
oczywiste, poniewaz stan termiczny probki decyduje o tym ile wilgoci zostanie z niej usuniete.

Dla uzytkownikow wagosuszarek nie jest tajemnicy, ze zazwyczaj jest ona rézna, zaleznie od typu
oraz rodzaju probki. Wartos¢ temperatury jest dobierana doswiadczalnie. Dla pewnych typow
probek podczas ich ogrzewania wystepuje niekorzystne zjawisko tworzenia sie
nieprzepuszczalnych powtok, tzw. skorupa. Zatrzymuje ona wilgo¢ wewnatrz prébki, totez takie
materiaty wymagajg odpowiedniej metodyki suszenia. Wszelkie problemy dotyczgce probki o ile sg
poprawnie rozpoznane mozna rozwigza¢ poprzez selekcje, przygotowanie, przechowywanie
probki, suszenie jej w odpowiedniej konfiguracji.
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Rysunek 3. Wykres zmian zachodzacych w komorze suszenia podczas suszenia

Przedstawiony na rysunku nr 3 wykres to typowy proces suszenia, w ktérym wraz ze wzrostem
temperatury nastepuje ubytek masy prébki. O skutecznosci tego procesu decydujg dwa czynniki:
temperatura oraz zdolno$¢ probki do oddawania wilgoci. Poza temperaturg suszenia nalezy
zdefiniowad réwniez inne parametry tego procesu takie jak wielko$é prébki, sposéb zakonczenia
procesu, model narastania temperatury itp. Zbiér tych czynnikbw ogdlnie nazywa sie
PARAMETRAMI SUSZENIA. Ich optymalizacja powinna odbywa¢ sie w czasie walidacji wagosuszarki
lub walidacji kolejnych prébek. Celem takiego procesu jest wykazanie w sposéb obiektywny, ze
wyniki uzyskiwane za pomocg wagosuszarki sg zbiezne z wynikami, ktére uzyskuje sie w metodach
odwotawczych. Czasami decydujgce znaczenie ma zastosowana metodyka postepowania
z probka, o czym bedzie wiecej informacji w dalszych rozdziatach.

Masa maksymalna prébki

Max

Zalecana minimalna masa probki

ok.2g

Dziatka elementarna wilgotnosci

0,0001 % lub 0,001 %

Powtarzalno$¢ pomiaréw wilgotnosci

+/-0,05% (probka ok. 2g), +/- 0,01% (prdébka ok. 10g)

Wielkos¢ szalki jednorazowe;j

$ 90 mm

Temperatura suszenia

40°C + 160°C lub 40°C + 250°C

Doktadnosc temperatury suszenia

+/-2°C

Zakonczenie procesu suszenia

automatyczne, reczne, czasowe, definiowane

Element grzewczy

Promiennik IR (400 W)
/opcja: halogen, grzatka metalowa/

Obszar roboczy

Maksymalna wysokos¢ prébki ok. 20 mm

Sterowanie temperaturg suszenia

profile suszenia
/standardowy, szybki, fagodny, schodkowy/

Tabela nr 4. Parametry wagosuszarki zwigzane z pomiarem wilgotnosci
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Analizujgc parametry zwigzane z pomiarem wilgotnosci nalezy unika¢ pewnych powszechnych
uogolnien, wedtug ktorych doktadnosé pomiaru wilgotnosci jest rowna dziatce elementarne;j. Jest
to duza pomytka. O tym jak dokfadnie mozna zmierzy¢ poziom wilgoci w prébce decyduje wiele
czynnikow stad tez:

dziatka elementarna wilgotnosci [%] # doktadnos¢ pomiaru wilgotnosci [%]

KOMENTARZ

Z powyzszego opisu dosé jasno wynika, ze kluczowym parametrem w procesie suszenia jest temperatura, jaka
oddziatywuje na prébke. Wszystkie inne parametry maja drugorzedne znaczenie, cho¢ moga one znaczgco wptywaé na
wynik suszenia. Wiemy, ze w pomiarach masy stosuje sie okresowe sprawdzenia wskazan wagi. Wykonuje sie je
poprzez poréwnanie wskazania wagi z masg wzorca, jaki jest postawiony na szalce wagi. W kontekscie tego dla
wagosuszarek nalezy okresowo kontrolowaé ten parametr, ktory jest najwazniejszy, czyli temperature suszenia. Do
tego celu stuzy termometr kontrolny, ktéry posiada swiadectwo wzorcowania (powigzanie z wzorcem wyzszego
rzedu). RADWAG oferuje takie aplikacje dla wtasnych, wagosuszarek w postaci zestawdéw kontrolnych lub ustug.
Doktadniejszy opis procedury kontrolnej znajduje sie w czesci metrologicznej tego opracowania.

Pewng alternatywa dla kontroli temperatury suszenia wykonywanej za pomocg termometru mogg by¢ zestawy prébek
o potencjalnie znanej wilgotnosci (tzw. zeolity), ktdre suszy sie w okreslonych temperaturach. Wada tego rozwigzania
jest to, ze wynik wilgotnosci uznaje sie za poprawny, gdy miesci sie on w tolerancji np. 1 % lub wiecej. Trudno tu
mowié, zatem o kontroli doktadnosci suszenia, raczej o sprawdzeniu tego czy urzadzenie dziata zgodnie
z przeznaczeniem. Takie rozwigzanie nie jest poprawne z metrologicznego punktu widzenia, poniewaz w wyniku testu
nie mozna jednoznacznie okresli¢ doktadnosci dla pomiaru wilgotnosci. Takie podejscie bedg negowad dystrybutorzy
tych prébek, ale nawet pobiezna lektura dokumentacji (zazwyczaj instrukcja) nie pozostawia zadnych watpliwosci.

Sprawdzanie wskazan wilgotnosci wagosuszarek bytoby mozliwe, ale tylko wéwczas, gdy osiggalne bedg certyfikowane
wzorce wilgotnosci. Jak na razie takie produkty nie s3 dostepne. W krajach poza UE test doktadnosci suszenia dla
wagosuszarki wykonuje sie wykorzystujgc piasek kwarcowy i wode destylowang. Sg to dwie probki
o odpowiednim poziomie neutralnosci, ktére pozwalajg wyznaczy¢ doktadnosé suszenia. Przyktad:

masa piasku =10g, masawody=2g

M1=10g+ 2 g=12 g (do piasku dodajemy wode)

M2 = 10 g (woda jest usuwana w czasie suszenia), wiec wilgotnos$¢ wynosi:

12g—2
=287 %8 1009 = 833%
12 ¢

Woystarczy poréwnac otrzymany wynik wilgotnosci wagosuszarki z wartoscig teoretyczng. Rdzne proporcje sktadnikow
(woda/piasek) pozwalajg na badanie catego zakresu pomiarowego. Praktycznie taki test wykonuje sie
w 5 punkach pomiarowych — jest to metodyka urzedu miar. W praktyce nie ma koniecznosci tak szczegétowej kontroli.

)
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Widok termometru kontrolnego, jaki jest
zalecany przez Radwag pokazuje zdjecie. Taki
zestaw jest stosowany dla wagosuszarek od
korica 2012 roku. Dla modeli produkowanych
wczesniej sonda termometru byta wsuwana
do wnetrza komory suszenia poprzez specjalny
otwor w przedniej szybie komory suszenia.

Tak jak kazdy proces, tak réwniez ten zwigzany
z kontrolg temperatury suszenia ma wtasne
tolerancje. Wielko$¢ tych tolerancji wynika
z mozliwosci pomiarowych urzgdzenia oraz
gradientu  temperatury, jaki wystepuje
w komorze suszenia. Pokazuje to ponizszy
wykres

Zdjecie nr 3. Termometr kontrolny wagosuszarek
MA.R/MA.3Y (od 11.2012)

rzeczywista
—temperatura
suszenia

107 presssseumsaracnnarcasnlomaam s tomens
e allle: B em - X
105 —s L m }toleranc;a

" 4
103 |-~~~ e

zadana
temperatura
suszenia

@.,

Rysunek nr 4. Kontrola temperatury suszenia

PODSUMOWANIE
POMIAR WILGOTNOSCI

W przypadkach, gdy wagosuszarka jest wykorzystywana tylko do pomiaréw wilgotnosci, nie ma koniecznosci
skalowania jej wskazan poprzez adiustacje wzorcem masy. Btgd pomiaru masy poczatkowej prébki, nawet
w wielkosci 0,2 g nie ma zadnego wptywu na koncowy wynik wilgotnosci, wynik wylicza sie na podstawie réznicy
wskazan mas. Z tego tez powodu zdecydowana wiekszos¢ wagosuszarek nie posiada tzw. wbudowanej adiustacji

wewnetrznej.

Zmienno$¢ temperatury suszenia wzgledem temperatury zadanej w wielkoéci 2°C + 3°C nie wptywa istotnie na wynik
wilgotnosci prébki. Z tego tez powodu nawet wymagania, jakie zawierajg metody referencyjne (EN/PN) podajg
temperature suszenia np., jako 130 °C (+ 3 °C). To jak znaczna odchytka temperatury suszenia wptywa na wynik

wilgotnosci wymaga szeregu badan. Mozna jednakze stwierdzic, ze:

- Zaniska temperatura suszenia = niedosuszenie prébki, wilgotnosc¢ za niska wzgledem wartosci prawdziwej

- Za wysoka temperatura suszenia = spalanie prébki, wilgotnos¢ za wysoka wzgledem wartosci prawdziwej

Nie bez znaczenia jest efekt pochtaniania ciepta przez prébki o ciemnej kolorystyce.

_
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5. Mozliwosci funkcjonalne wagosuszarek MA.R / MA.3Y

Od wielu urzadzen wymaga sie nie tylko doktadnosci, ale réwniez ergonomii w zakresie obstugi.
Dostep do aplikacji musi byé szybki i intuicyjny, w duzym stopniu zautomatyzowany. Taka
platforma programowo — sprzetowa jest podstawg dla osiggania sukcesu w dystrybucji oraz
upowszechnienia sie okreslonych standardéw w zakresie funkcjonalnosci.

W przypadku wagosuszarek produkcji Radwagu wyréznia sie dwa poziomy funkcjonalnosci.
PIERWSZY pozwala na szybkie rozpoczecie pracy z dowolng probka w zwigzku z tym oferuje
elastyczny (programowalny) wybor:

Q

profilu suszenia

b. temperatury suszenia

c. opcji Auto Zakonczenia

d. jednostki miary (%M, %D itp.)

Takie menu w przypadku wagosuszarek serii MA.R ma strukture kaskadowg — zmiana jednego
z parametréw wymaga przegladu wszystkich nawet, jezeli nie ulegajg one zmianie.

A POZIOM |
MA 50.R.WH Profile
CRTHT§E
([N} O  Profil suszenia [°C]“
standardowy
szybki

tagodny
schodkowy

() Temperatura suszenia
40°c - 250°C

t [min]

QO  zakorczenie m,
Auto 1-5
Reczne

Czasowe
/ / £
1. Maka pszenna o (), \‘. A / > \l Definiowane
\ | Sk \ - )
\,

< 1
profil suszenia: standard v~ \

m3

105°C Nl e
Auto 3 TO\IIBV):ZR’A(')W BAZA PROGRAMOW Interwat wydruku
interwat=5s. SUSZENIA
zawiera nazwy wszystkich nazwa: pr. pszenne ,/_\,/\', /_\'I T >
produktéw jakie sg kod 123 m m m i m;
; 2. Mus.ztarda suszone oraz profil suszenia: . 2 ? '
profil suszenia: standard parametry Standard/105°C Zapis ?
1159¢C suszenia Jak!e 53 dla nich auto zakoricz. : Auto 3 pis:e
Auto 2 przewidziane wynik: %M

interwat: 5 sek.

Rysunek nr 5. Wagosuszarka MA.R — menu zwigzane z suszeniem

Drugi poziom funkcjonalnosci wykorzystuje bazy danych wagosuszarki takie jak TOWARY oraz
PARAMETRY SUSZENIA. Pozwalajg one na zdefiniowanie wszystkich towardéw, jakie mogg podlegac
suszeniu oraz wszystkich ustawien w zakresie parametréw suszenia. Powigzanie wzajemne tych
informacji jest wystarczajgce do zautomatyzowania szeregu czynnosci. Uzytkownik wybiera tylko
nazwe towaru a parametry suszenia zostang ustawione automatycznie.
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POZIOM |

WYBOR ]
INDYWIDUALNY e

e
| | 120°C

Suszenie

Home

Admin

“2015411403

09:12:45

0% W

] 100%

Auto 1 mg
s

60 s

Program suszenia
Zawarto$¢ wilgoci
Netto
Towar

profi ni
e standard, tagodny, szybki, schodkowy
temperatura suszenia

0.7502 %
0.1065 g

® zakres: od 40°C do 250°C

120°C

Zakoriczenie procesu suszenia

1 mg %M

60 s

&

10s

O 00:02:32

| 1400C

e tryb Auto 1- 5

Auto
N
Suszenie
e reczne, czasowe
e definiowane (Am/At, Aw/At )

el % &| O

i O

BAZA PROGRAMOW SUSZENIA

nazwa: pr. pszenne
_kod_123
! profil suszenia: Standard/105°C
{auto zakoricz. : Auto 3 S
| wynik: %M
interwat: 5 sek.
kontrola masy Nie
wyposazenie ****
przygotowanie prébki ****
zalecanamasa3,5g

POzZIOM Il

x|

0.7502 [

1. Maka pszenna
profil suszenia
standard
105°C
Auto 3
interwat=5s.

BAZA TOWAROW

2. Musztarda
profil suszenia
standard
115°C
Auto 2
interwat = 20 s.

3. Stonecznik
profil suszenia
tagodny
90°C
Auto 4
interwat = 10 s.

Rysunek nr 6. Wagosuszarka MA.3Y — menu zwigzane z suszeniem

W przypadku wagosuszarek serii MA 3Y dzieki zastosowaniu interfejsu graficznego znacznie
prostszy jest wyboér elementéw z POZIOMU |. Zwieksza on w znaczacy sposéb czytelnos¢ oraz
intuicyjnos¢ a co za tym idzie rowniez ergonomie catego urzadzenia.

POZIOM Il wykorzystuje podobnie jak przypadku wagosuszarek serii MA.R bazy danych oraz bazy
programow suszenia. Metodyka zaprojektowana dla POZIOMU Il przebiega wedfug schematu:

a. zdefiniowanie towaru w Bazie Danych poprzez:

® nazwe
e kod, kod EAN
e mase

e opis

e tolerancje itd.
® nazwe programu suszenia
b. zdefiniowanie programu suszenia w Bazie Programdéw Suszenia w postaci:
e temperatura suszenia
e profil suszenia

e tryb zakonczenia
e kontrola masy
e przygotowanie prébki, wyposazenia (opis)

c. wybdr nazwy probki do suszenia (parametry suszenia zostang przywotfane
automatycznie).
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Proces suszenia moze by¢ wspierany przez mechanizmy programowe w réznoraki sposéb. Jak
wspomniano wczesniej dobrym rozwigzaniem jest walidacja metody wagosuszarkowej czyli

dopasowanie jej parametréow celem uzyskiwania wynikéw zbieznych
z wynikami metod odwotawczych. Efektem tych dziatan sg Scisle okreslone parametry suszenia.
Mogg one by¢é =zapisane (trwale) w pamieci wagosuszarki i by¢ powigzane

z konkretnym produktem. Opis produktu zawiera wszelkie informacje zwigzane z jego masg,
tolerancjami wazenia, kodem, opisem, kodem EAN itp. Dzieki temu wyszukiwanie prébki
w bazie danych jest szybkie i proste. Wraz z wybrang prébka przywotywane s3 odpowiednie
parametry suszenia (baza programéw suszenia).

£ ™\, Baza programoéw (,/ " Baza probek
{ @:, suszenia ( @ 1

\ — \ PROBKA - 1
N1 12000, Autol 5 wartosé: % M

progr. suszenia nr 3
(180°C, Auto 3)

PROBKA - 2
wartosé: % D
progr. suszenia nr 4
(105°C, 1mg/30 sek)

o

2 900C, Auto4

i
13 1800C, Auto 3
:
I
]

4 1059C, 1 mg/30sek

Rysunek nr 7. Bazy programow suszenia oraz Produktéw

Wyniki z procesu suszenia sg na biezgco rejestrowane, przesytane i zapisywane w pamieci
wagosuszarki. Efektem tych dziatan jest wykres (MA.3Y) oraz raport z procesu suszenia. Stanowi on
dokument weryfikujacy prébke wraz z jej faktycznym stanem wilgotnosci.

———————————— Raport suszenia-------------
Data 26.10.2015
Czas 12:41:03
Uzytkownik Nowak
Towar Prébka -1
Program Temperatura -120
Parametry suszenia
Profil Standardowy
120°C
Zakonczenie Autol
1mg/10s
Wynik %M
Interwat 5s
Masa pocz. 2814 g
0:00:00 0.000 %M
0:00:05 0.000 %M
0:00:10 0.036 %M
0:08:15 11.052 %M
Status Zakonczony
Masa koncowy 2.503 g
Wynik 11.052 %M
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Raport z suszenia jest trwale przechowywany w pamieci wagosuszarki, wydruk nie jest, wiec
bezwzgledng koniecznoscia. Po wybraniu raportu mozna go przeglagda¢, drukowaé Ilub

eksportowac.
PRZEGLAD RAPORTU

| Data 1122015 !
Czas 9:10:49

| i

| i

r4 E Masa poczatkowa 3.091 g E
r3 ! Status Zakonczono |
________________________________ i Czas suszenia 04:55 i
r2 01.12.2015 09:05:23 F1 D> E Masa koﬁcowa 30868 i

B S | Wynik 0.162 %M i
! Towar AFT -01 !

I Uzytkownik Admin ]
E Program Pr-1 i

! Zmiennal e !

i Zmienna2 = - i

E Drukuj i

Rysunek nr 8. Wybor i przeglad raportéw z suszenia — wagosuszarka MA.R

Przeglad konczy sie opcjg wydruku, ktéra zawiera znacznie wiecej informacji.

———————————— Raport suszenia-------------
Data 01.12.2015
Czas 9:10:49
Uzytkownik
Towar
Program
Parametry suszenia
Profil Standardowy
200°C

Zakonczenie Auto5

1mg/120s
Wynik %M
Interwat 30s
Masa pocz. 3.091¢g
0:00:00 0.000 %M
0:00:30 0.065 %M
0:01:00 0.065 %M
0:01:30 0.065 %M
0:02:00 0.097 %M
0:02:30 0.097 %M
0:03:00 0.129 %M
0:03:30 0.129 %M
0:04:00 0.162 %M
0:04:30 0.162 %M
0:04:55 0.162 %M
Status Zakonczony
Masa koricowa 3.086 g
Wynik 0.162 %M

Przyktad wydruku raportu z wykonanego suszenia

-20-



Jezeli ten sam produkt jest suszony wielokrotnie to automatycznie generowany wykres trendu
wilgotnosci w czasie (tylko MA.3Y). Jest to jeden z elementdw monitorowania cyklu
produkcyjnego. Taka opcja jest mozliwa tylko wéwczas, gdy produkt jest wybierany z bazy danych.
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Rysunek nr 9. Trend wilgotnosci w czasie — wagosuszarka MA.3Y

W bardziej zaawansowanych rozwigzaniach informatycznych wagosuszarki tgczy sie
z systemami nadzoru i monitoringu typu ERP. Poprzez to uzyskuje sie mozliwos¢ obserwacji
on-line pracy wielu operatoréw, wizualizacji wszystkich proceséw oraz aktualizacji baz danych
kazdego urzadzenia.

~
_ .-
g g

a ETHERNET

Rysunek nr 10. Kopiowanie danych

Dzieki zastosowaniu opcji kopiowania parametréow takich jak profile uzytkownika, bazy towaréw,
bazy parametréw suszenia, wdrozenie nowej wagosuszarki do uzytkowania nie stanowi zadnego
problemu. Gotowe i kompatybilne urzgdzenie jest gotowe do pracy prawie natychmiast. Nowa
wagosuszarka bedzie posiadaé takie same ustawienia jak stosowana dotychczas. Kazdy operator
posiada pewien poziom uprawnien, poprzez co ogranicza sie mozliwos¢ pomytki zwtaszcza w
przypadku personelu, ktdry dopiero wdraza sie do tego typu zadan. Dodatkowo wagosuszarka
posiada wtasne mechanizmy autokontroli, ktore np. poprzez wydruk wykazujg poprawnosé
dziatania w zakresie pomiaru masy czy tez temperatury suszenia. Jest to szczegdlnie pomocne w
czasie projektowania i realizacji procedur SOP, GMP.



6. Pierwszy test suszenia

Po ustawieniu i uruchomieniu wagosuszarki czas na pierwszy test suszenia. W tym procesie mozna
wykorzysta¢ dowolng prébke, poniewaz raczej interesuje nas metodyka postepowania niz wynik
wilgotnosci. Kazda wagosuszarka MA.R posiada przycisk START/STOP, po jego nacisnieciu nalezy:

- wytarowac szalke, celem okreslenia masy netto prébki nieobarczonej zmiang punktu
zerowego wagosuszarki (1),

- otworzy¢ komore suszenia i umiesci¢ prébke na szalce (2),

- zamknga¢ komore suszenia,

- zostanie uruchomiony uktad lamp grzewczych, proces suszenia zostanie rozpoczety (3)

Wagosuszarka serii MA.3Y posiada dotykowy panel operatora a komunikaty zwigzane
z suszeniem wyswietla w dolnym pasku informacyjnym. Kolejnos$¢ postepowania jest taka sama jak
w przypadku wagosuszarek MA.R

(3)

Powyiszy proces suszenia odbedzie sie wedtug ustawiedn domysinych lub ostatnich uzywanych
w zakresie temperatury suszenia oraz trybu zakoriczenia procesu suszenia. Docelowo parametry te
powinny by¢ optymalizowane wzgledem proébki lub typu prébek, jakie bedg suszone.

Ery

KOMENTARZ

Pierwsze testy majg na celu zapoznanie sie z mozliwosciami funkcjonalnymi wagosuszarki oraz sprawdzenie jej
poprawnego dziatania. Suszenie z pierwotnie ustawionymi parametrami suszenia (ustawienia fabryczne) moze daé
wynik dalece odbiegajacy od wyniku oczekiwanego. Pewna grupa uzytkownikdw majg na uwadze zapisy z metod
referencyjnych chce suszyé¢ substancje o dos¢ znacznych masach. Jest to oczywiscie mozliwe, ale czas analizy bedzie
woéwczas dos¢ dtugi. Trzeba pamieta¢ o tym, ze idea zastosowania wagosuszarki to uzyskanie wyniku w miare
doktadnego i w krotkim czasie w stosunku do czasu, jaki wynika z metody znormalizowane;j.

)
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7. Doktadnos¢ procesu suszenia

Doktadnos¢ to nic innego jak réznica miedzy wynikiem uzyskanym a wynikiem prawdziwym. Ocena
tego parametru wymaga, wiec informacji o rzeczywistej wilgotnosci prébki. Mozna jg uzyskac
z certyfikatu badanego produktu (o ile go posiada) lub w wyniku testéow wykonanych metoda
referencyjng. Z praktyki mozna stwierdzié, ze wiekszos¢ uzytkownikéw wiedzy takiej nie posiada.
Tak, wiec trudno méwi¢ w takich przypadkach o doktadnosci w procesie suszenia.

PRECYZYINIE
NIEDOKEADNIE

PRECYZYINIE
DOKEADNIE

NIEPRECYZYINIE
NIEDOKELADNIE

Rysunek nr 11. Doktadnosc¢ i precyzja w procesach suszenia

KOMENTARZ

Uzyskiwanie takich samych wynikdw oznacza precyzje pomiardow, ale niestety nie jest to jednoznaczne
z doktadnoscig. Pokazujg to btedy oznaczone, jako 61 oraz 62. Najgorszym przypadkiem jest seria pomiaréw cechujgca
sie znacznym rozrzutem (SD) oraz sporym btedem (3) waptollyt Sredniej wzgledem wartosci Referencyjnej. Brak
precyzji wynika gtéwnie z niewtasciwej metody suszenia. Ten defekt mozna minimalizowaé. Brak doktadnosci wynika
gtéwnie z niewtasciwej temperatury suszenia. Znajac wartos¢ Referencyjng problem jest dos¢ prosty do
wyeliminowania.

.

Co zatem?

W wielu branzach stosuje sie wartosci progowe dla wilgotnosci proébki, np. ,,nie moze ona
przekroczy¢ 7,5 %”. Jezeli podczas testu ten warunek jest spetniony, to probke uznaje sie za
poprawng. Poniewaz jest ona reprezentatywng prébka z wiekszej partii, to tym samym te partie
towaru uznaje sie rowniez za spetniajgcg wymagania. Jest to zrozumiate, jezeli uwzgledni sie fakt,
iz wagosuszarki sg uzywane, jako narzedzie kontrolne w procesie produkcji. Tu obowigzujg limity
progowe (nie wiecej niz) lub tolerancje (+/-) wzgledem ustalonej wartosci. Takie podejscie wydaje
sie racjonalne pod warunkiem, ze uzywa sie poprawnej metodyki, ktéra powinna uwzgledniac:

- Sposdb poboru prébki, taki, ktéry zapewnia to, ze analizowana prébka bedzie
odzwierciedla¢ w mozliwie najlepszy sposdb stan faktyczny pewnej partii towaru.
Wymagane jest, zatem mieszanie (dla cieczy, produktéw pétptynnych), lub pobor
probki z kilku réznych miejsc.

- Sposdb przygotowania probki do suszenia (ciecie, mielenie, rozgniatanie,
rozdrabnianie, kruszenie itp.)
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- Elementy wspomagajgce suszenie, (jezeli s3 wymagane). S3 nimi zazwyczaj filtry
z witdkien szklanych, ktére chronig powierzchnie prébki przed nadmiernym wzrostem
temperatury. Inng funkcjag moze byé zwiekszenie powierzchni czynnej oddawania
wilgoci (tu réwniez piasek kwarcowy).

- Warunki zakonczenia procesu suszenia (graniczna zmiana masy w jednostce czasu,
czyli zazwyczaj Am/At lub zmiana wilgotnosci w czasie Aw/At).

S NCICREN=

SELEKCIA CIECIE ROZGNIATANIE MIESZANIE PRZECHOWYWANIE SUSZENIE
ROZDRABNIANIE

Rysunek nr 12. Procesy zwigzane z przygotowaniem proébki

W wielu przypadkach dazy sie do ustalenia takiej zawartosci wilgoci w produkcie, ktéra jest blisko
wartosci granicznej. Dotyczy to wiekszosci probek w opakowaniach jednostkowych. Zbyt mata ilos¢
wilgoci w prébce to wieksza ilos¢ produktu celem uzyskania wymaganej masy netto. Dla produkcji
masowej mogg to by¢ dos¢ duze ,,straty”. Optymalizacja parametréw suszenia jest tu wrecz
koniecznoscig. Powinna ona uwzglednia¢ rozrzut wskazan, ktéry jest cechg charakterystyczng
kazdego pomiaru.

]
= WATtOSE araniGZNaim=mmr =mm s i SD{ T Se——
® . @
spf 0.9 *
e ©
Rysunek nr 13. Limit produkcyjny a wartosc¢ Srednia

Znacznym wsparciem jest tu doswiadczenie producenta. Radwag od ponad 10 lat prowadzi taka
dziatalnos¢ dla szerokiego spektrum prébek wykonujgc badania pordwnawcze. Efektem tej
dziatalnosci sg tzw. Karty Produktéw dotyczgce optymalizacji procesu suszenia. Sg one jednym
z elementéw informacji o wagosuszarkach (strona internetowa http://www.radwag.pl

OPIS MEDIA CECHY FUNKCIE DANETECHNICZNE DOKUMENTACIA AKCESORIA PARAMETRY SUSZENIA

PARAMETRY SUSZENIA

Parametry suszenia wagosuszarek MAC i MAX v

Parametry suszenia wagosuszarek MA3YiMAR A

=
<

Przemyst chemiczny

Przemyst piekarniczy

Przemyst spozywczy Tworzywa sztuczne

Podukty mleczne Inne
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Najlepszg dokfadnosé, jakg mozna uzyskac w procesie suszenia podaje zazwyczaj karta katalogowa
producenta. Testy w ramach takich badan wykonuje sie za pomocg materiatéw referencyjnych,
ktére cechujg sie dobrymi witasciwosciach w zakresie uwalniania wilgoci. Ustalenie doktadnosci
pomiaru wilgotnosci dla konkretnej probki wymaga szeregu testéw, podczas ktorych modyfikuje
sie zarowno metodyke jak i parametry suszenia.

Uzyskany wynik jest zazwyczaj gorszy niz ten podawany przez producenta. Jest to wynikiem
specyfiki rzeczywistej prébki, ktéra diametralnie rézni sie od tej referencyjnej. Zachodza w niej
pewne zmiany termiczne takie jak cze$ciowe spalanie, uwalnianie wysoce lotnych sktadnikdéw,
zasklepianie sie (skorupa na powierzchni), ewentualna niejednorodnos¢, efekt pochtaniania wilgoci
z otoczenia (proszki), nieodpowiednia metodyka suszenia. To wszystko powoduje znaczne
pogorszenie sie powtarzalnosci wskazan a co za tym idzie doktadnosci wskazan. Jak wiadomo
pewnych cech prébki nie da sie wyeliminowaé, wiec zaleca sie realistyczne podejscie
w zakresie doktadnosci pomiaru wilgotnosci.

7.1. Wielkos¢ probki a doktadnos$é pomiaru wilgotnosci

Podane na poczatku tego rozdziatu informacje dotyczg sytuacji, gdy masa probki jest optymalna.
Odchylenie w doktadnos$ci pomiaru  wilgotnosci wynika tylko z metodyki lub
z nieodpowiedniej temperatury suszenia.

Wagosuszarka jak kazde urzgdzenie pomiarowe cechuje sie pewnym btedem pomiaru, ktéry
powinien by¢ uwzgledniany w niektérych przypadkach. Jak wiadomo dla wyliczenia wilgotnosci
nalezy wykona¢ dwa pomiary masy (poczatkowy i korcowy). Nawet dla idealnego cyklu
pomiarowego istnieje duze prawdopodobieristwo tego, ze, wynik koricowy jest obarczony btedem
wynikajgcym z zaokraglen. Pokazuje to rysunek.

6,407

6,4077 6,4083
—_
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|
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|

i
T 1 1 1771
1 3 456 7 8

6,408 6,408
(odchytka -) (odchytka +)

Rysunek nr 14. Zaokraglenie wyniku pomiaru dla urzadzen cyfrowych

Jak tatwo mozina odczyta¢ z rysunku, wynik posiada pewng odchytke dodatnig lub ujemna. Ta
odchytka jest poza obserwowalnym dla uzytkownika zakresem pomiarowym wagosuszarki.
Oczywiscie nie nalezy wykluczy¢ tego, ze odchytka ta ma warto$é zero, ale jest raczej przypadek
a nie prawidtowo$é. Dla wagosuszarki z dziatkg elementarng d=0,001 g wielkos¢ odchytki
wynikajgcej z ewentualnych zaokraglen wynosi max ~ 0,001 g. Jest to bfad bezwzgledny
urzadzenia. Teraz tatwo jest okresli¢ optymalng mase préobki w kontekscie wymaganego btedu
wzglednego. Jest to wykorzystywane wszedzie tam, gdzie wilgotnos¢ prébki jest bardzo mata,
rejestrowany jest bardzo maty ubytek masy po suszeniu. Dotyczy to wszelkiego rodzaju granulatéw
tworzyw sztucznych.
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Bfad wzgledny pomiaru wilgotnosci dla prébki o wilgotnosci 0,2 %
(granulat tworzyw sztucznych)
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Wykres nr 1. Wielko$¢ btedu wzglednego dla granulatéw tworzyw sztucznych
zaleznie od wielkosci masy probki uzytej w czasie suszenia.

Dla probek o matych masach 3 — 5 g wystepuje duzy btad wzgledny pomiaru, co jest nie do
zaakceptowania. Wartos¢ tego btedu znacznie maleje wraz ze wzrostem masy poczatkowej probki.
Z tego tez wzgledu podczas suszenia wszelkiego rodzaju granulatéw nalezy stosowaé masy, co
najmniej 10 g lub wiecej. Zastosowanie wagosuszarki o nieco mniejszym btedzie bezwzglednym
(dx=0,0005) nie jest tym rozwigzaniem, ktére bedzie skuteczne w kontekscie zastosowania matej
masy poczatkowej prébki.

Nalezy tu zaznaczy¢, ze wiekszos¢ wagosuszarek dla zakonczenia procesu suszenia wykorzystuje
tzw. tryby Auto. W duzym skrdcie jest to kontrola stabilnosci masy suszonej prébki w skali 0,001 g
w pewnym okresie czasu. Stad tez wynika mozliwos¢ pomyiki, o co najmniej 0,001 g z tytutu
zaokraglen. Nie uwzglednia sie tu stanu termicznego prébki, czyli przypadkoéw, w ktérych:

- temperatura jest za niska i wystepuje efekt, niedosuszenia probki

- temperatura jest za wysoka i nastepuje efekt sklejania sie czesci probki

Te tryby Auto Zakonczenia mozna zastgpi¢ innym warunkiem (definiowanym) np. zmiana masy
probki 0,3 mg w czasie 30 sek. Przy takim warunku moze wystgpi¢ problem oscylacji wyniku
koricowego, co znacznie wydiuza czas suszenia. Alternatywnym rozwigzaniem jest suszenie w
Scisle okreslonym czasie. Przy poprawnie dobranej temperaturze suszenia stosuje sie staty czas
suszenia, po ktérym z pewnoscig usunieta zostanie z prébki cata wilgo¢. Te zagadnienia zostang
omowione w dalszej czesci opracowania.
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Inaczej to zagadnienie przestawia sie dla prébek o $redniej wilgotnosci okoto 10 %. Dla nich mozna
stosowac znacznie mniejsze masy probek, poniewaz wptyw btedu wzglednego na wynik pomiaru
jest pomijalny. Pokazuje to ponizszy wykres.

Btad wzgledny pomiaru wilgotnosci dla prébki o wilgotnosci 10 %
(proszki, maka, ziarna)
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Wykres nr 2. Wielko$¢ btedu wzglednego zaleznie od wielkos$ci masy préobki uzytej
w czasie suszenia. Wykres dla probek o wilgotnosci 10 %

Fry

PODSUMOWANIE
DOKtADNOSC POMIARU A WIELKOSC PROBKI

Doktadnos¢ procesu suszenia jest zagadnieniem dos$¢ ztozonym, poniewaz jest ona zalezna od wielu czynnikéw.
Wymaga sie odpowiedniej temperatury suszenia, optymalnej masy prébki, metodyki adekwatnej do typu probki itd.
Osiagganie pozadanych wynikow powinno sie opiera¢ na badaniach poréwnawczych, co jednoznacznie wskazuje na
konieczno$¢ walidacji metody. Uznane za referencyjne (odwotawcze) zawsze dajg wynik pokazujacy rzeczywisty stan
probki. Wagosuszarka jest uzupetnieniem tych metod i wymaga optymalizacji parametréow suszenia.

-
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7.2. Sposéb zakonczenia procesu a doktadnosé pomiaru wilgotnosci

Proces suszenia moze by¢ zakonczony w sposéb reczny (przez uzytkownika), czasowy (po uptywie
wskazanego czasu) oraz automatyczny. Ingerencja operatora (sposdb reczny) nie wymaga
komentarza. Gdy zatozony czas suszenia bedzie zbyt krétki, to otrzymamy zbyt niskg zawartos$¢
wilgoci. Zbyt dtugi czas tez nie jest pozadany. Jego dtugos¢ nalezy dobraé doswiadczalnie
i z pewnoscig jest on $cisle zwigzany z wielkoscig masy suszonej, co pokazuje w ogdlnym ujeciu
ponizszy wykres.

A

masa probki
duza

$rednia

mata

L] L] L] L] L] L] L] L] L] >
10 15 20 25 30 35 40 45

czas suszenia [min]
Rysunek nr 15. Zalezno$¢ statego czasu suszenia od masy poczatkowej prébki
Im wieksza masa prébki tym wymagany jest dtuzszy czas suszenia potrzebny do catkowitego
usuniecia wilgoci. Duze znaczenie ma w tym przypadku typ prébki oraz jej zdolno$é¢ do oddawania
wilgoci.

W przypadku stosowania trybéw automatycznego zakonczenia (Auto 1 — 5) mozna uzyskac¢ pewng
zmiennos¢ koncowego wyniku wilgotnosci. W czasie cyklu sprawdza sie stabilno$é masy suszonej
préobki w ustalonym czasie. O ile zmienno$¢ masy jest domyslnie stata i wynosi 1 mg, to czas mozna
wybrac z przedziatu od 10 sekund do 120 sekund. Dtuzsze oczekiwanie na zakoniczenie procesu
suszenia pozwala na odparowanie wiekszej porcji wilgoci, co wplywa na wynik korAcowy.
Wilgotnos¢ otrzymana przy zastosowaniu trybu Auto 5 jest, wiec wieksza niz ta otrzymana
wowczas, gdy uzywany jest tryb Auto 1.

A

my

AUTO 1 (1mg/10s)
[wq]
— AUT[O 3 (1mg/60s)

AUTO 5 (1mg/120s)
Maauto-3)| .. L [wsl
M3 (Auto-5)

- Mm;-m; 0
[W]—rn—:l 100 % w3 >Wp >WwWq

5
czas suszenia [min]

Rysunek nr 16. Tryb Auto zakonczenia procesu suszenia a doktadnos$¢ pomiaru
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Rozwinieciem trybdéw zakonczenia Auto jest mozliwos¢ zdefiniowania wtasnego kryterium
zakoniczenia procesu suszenia. Dla wagosuszarki MA.3Y kryterium to moze mie¢ postaé:

- dowolna zmiana masy w dowolnym czasie, Am /At, (MA.3Y, MAR)
- dowolna zmiana wilgotnosci w dowolnym czasie, Aw /At, (MA.3Y)

KOMENTARZ

Zakres zmian wilgotnosci probki, jaki mozna uzyska¢ w wyniku zastosowania rézinych trybéw Auto jest zalezny
w znacznej mierze od typu probki. Nie nalezy jednakze oczekiwaé, ze réznice te bedg kilku procentowe. Jezeli takie
roznice sg uzyskiwane to raczej ich gtdéwnym powodem jest zbyt niska temperatura suszenia lub efekt tworzenia sie
nieprzepuszczalnych powtok na powierzchni prébki.

)

8. System ogrzewania préobki w komorze suszenia

Typowy proces ogrzewania probki wydaje sie mato skomplikowany: umies¢ prébke obok Zrédta
ciepta a jej temperatura wzrosnie. Prostota jest zazwyczaj niezawodna, (bo nie ma, co sie zepsuc),
ale nie zawsze wydajna. Obecnie potrzeby w zakresie proceséw suszenia wymagajg szybkosci
i elastycznoéci aplikacji. Zeby to osiggna¢ nalezy zbudowaé urzadzenie, ktérego zasada dziatania
oparta jest na wiedzy potwierdzonej przez szereg badan. Tak powstaty dwie linie wagosuszarek
Radwagu: MA.R oraz MA.3Y. Obie wykorzystujg promieniowanie podczerwone do ogrzewania
probki.

8.1. Teoria podczerwieni w skrocie

Kiedy energia podczerwona ze zrédta (IR) pada na prébke lub obiekt roboczy, to nie cata jej ilos¢
jest absorbowana. Czes$¢ energii podczerwieni moze by¢ odbita lub przekazana, wiec nie ogrzewa
bezposrednio prébki i moze by¢ catkowicie stracona w procesie suszenia. llos¢ energii
zaabsorbowanej, odbitej lub przekazanej jest zalezna od dtugosci fali promiennika podczerwieni
oraz rodzaju powierzchni, na ktérg pada. Te i inne wazine zmienne majg znaczny wptyw na
skutecznos¢ dziatania energii cieplne;j.

Kiedy energia podczerwieni przeksztatci sie w ciepto w kontakcie z powierzchnig, cieptfo
przemieszcza sie po obiekcie roboczym poprzez przewodnosé. Materiaty takie, jak metale, majg
wysokg przewodnos¢ cieplng i szybko przekazg ciepto réwnomiernie do catej swej objetosci.
W przeciwienstwie do nich, plastiki, drewno i inne materiaty majg niskg przewodnos¢ cieplng, a ich
powierzchnie mogg osigga¢ wysokie temperatury na dtugo przed tym, jak temperatura
wewnetrzna wzrosnie dostrzegalnie — stad tzw. efekt ,,skorupy” jaki tworzy sie na powierzchni
niektérych prébek.

Wiekszos¢ materiatow (z wyjatkiem szkta i niektdrych plastikéw) jest nieprzenikliwa dla
podczerwieni i energia jest albo absorbowana, albo odbijana. Szkto, przezroczyste folie plastikowe
mogg przesytac¢ znaczng cze$¢ padajacego na nie promieniowania. Suszenie tych materiatéw tylko
poprzez promieniowanie wydaje sie niezasadne.
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8.2. Metody ogrzewania probki w komorze suszenia

Standardowym Zrédtem ciepta w wagosuszarkach serii MA.3Y oraz MA.R jest promiennik
podczerwieni IR, ktéry pracuje w petli sprzezenia zwrotnego z czujnikiem temperatury. Zapewnia
to stabilno$¢ warunkéw termicznych w czasie analizy. Opracowana przez Radwag metoda
dynamicznego sterowania temperaturg w komorze suszenia jest jednym z elementow
pozwalajgcych uzyskiwac krotki czas analizy i powtarzalnos¢ w serii suszen.

Poza zrédtem IR w komorze suszenia moze by¢ zainstalowana lampa typu HAL (halogen) lub
grzatka oporowa. Zasadnicza réznica pomiedzy tymi elementami grzejnymi dotyczy metody
transmisji ciepta do powierzchni prébki. Lampy typu IR oraz HAL do przekazywania ciepta
wykorzystujg  zjawisko emisji fal w  zakresie od 0,76 um do 1000 pum.
W zasadzie obydwa Zrédta ciepta sg de facto promiennikami podczerwieni, ale pracujgcymi
z réznymi dtugosciami fal. Inne nazewnictwo wynika z potrzeby ich rozrdzniania.

TYP PROMIENIOWANIA

IZ VAVAATAL L

Radiowe Mikrofale PODCZERWIEN Swiatto widzialne Ultrafiolet Rentgenowskie Gamma
R - DtugoscfalidA [m] —--emmmmmmeeees >
3 2 -5 -5 -8 -10 -12
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Rysunek nr 17. Widmo fal elektromagnetycznych z wyszczegdlnieniem zakresu wygosuszarek

Ogélny podziat promiennikéw uwzgledniajgc dtugosé fali zawiera trzy pozycje:
— IRS (infrared short) - promieniowanie krétkofalowe, dtugosé fali IR 1,2um.
— IRM (infrared medium) - promieniowanie $redniofalowe, dtugosc. fali IR 3um.
— IRL (infrared long) - promieniowanie dtugofalowe, dtugos¢ fali IR 5um.

Ten podziat jest dos¢ umowny, poniewaz zakresy fal zachodzg na siebie i w pewnych
zastosowaniach moéwi sie o falach krétkich a ten sam zakres moze by¢ uznawany juz za fale
$rednie. W kontekscie proceséw suszenia zasadniczg informacjg jest to, w jaki sposdb ciepto
dociera do prébki. Niewatpliwie wystepujg jednoczesnie dwa zjawiska: promieniowania
i konwekcji.
PROMIENIOWANIE to nic innego jak przekazywanie ciepta z jednego ciata do drugiego, przy czym
ilos¢ przekazanego ciepta zalezy od:

— rodznicy temperatur pomiedzy emiterem (promiennik) a odbiorca (préobka)

— $rodowiska

— dtugosci fali emitowanej
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Praktycznie kazde ciato emituje promieniowanie, co fatwo zaobserwowac kamerg termowizyjna.
Dotyczy to rowniez lamp grzewczych w komorze suszenia. Im wyzsza temperatura tego elementu
tym wiecej ciepta dostarczane jest do probki.

Zdjecie nr 4. Zdjecie nr 5.
Promieniowanie promiennika podczerwieni Widmo promieniowanie gorgcej probki

Kazde rozgrzane ciato jest emiterem promieniowania, co doktadnie wida¢ na zdjeciu nr 4. Tym
samym prébka jest ogrzewana nie tylko promiennikiem, ale rowniez do$¢ duzg powierzchnig
gornej szyby, co sprzyja szybkiemu uwalnianiu wilgoci.

KONWEKCIJA wykorzystuje transmisje ciepta na zasadzie ruchu czgsteczek powietrza, ktore krazg
w komorze wagosuszarki. Ciepte powietrze, jako rzadsze unosi sie ku gorze
a chtodniejsze przemieszcza sie w dot. Taka cyrkulacja pozwala przenosi¢ energie za pomocg
osrodka.

O skutecznosci zastosowanego rozwigzania w zakresie ogrzewania probki decyduje nie tylko typ
lampy grzewczej. Wazny jest poziom absorpcyjnosci prébki, czyli zdolnos¢ do pochtaniania
promieniowania oraz poziom refleksyjnosci, czyli jej zdolno$é do odbijania promieniowania. Jaki
jest, zatem wybor optymalny?

Promienniki podczerwieni, (IR) emitujg promieniowanie o dtuzszej fali niz promienniki typu HAL.
Widoczne jest s$wiatto bardziej czerwone. Wraz ze wzrostem dtugosci fali maleje znacznie
wspotczynnik odbicia (zalezny tez od rodzaju powierzchni prébki) tzn. wiecej energii wnika do
materiatu. Energia cieplna ma mozliwo$é réwnomiernego rozprzestrzeniania sie w catej objetosci
probki.
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Promienniki typu HAL emitujg energie w zakresie krétszych fal (jasniejsze Swiatto) niz
promienniki typu IR, a im krétsza dtugos¢ fali, tym wiecej promieniowania ulega odbiciu. Udziat
promieniowania w catkowitym bilansie przekazywanej energii mozna szacowa¢ na 50%.
Poréwnanie tych dwdch promiennikdéw przedstawia tabela.

Promiennik Halogen
Promieniowanie 70% 50%
Konwekcja 30% 50%

Tabela nr 5. Konwekcja i promieniowanie zaleznie od typu Zrédta ciepta

Co do zZrdédta ciepta w postaci grzatki oporowej to ogrzewanie prébki uzyskuje sie poprzez
promieniowanie. Poczatkowo bardzo maty udziat ma konwekcja, pdzniej nieco wiekszy, ale
nadal mato znaczacy. To Zrédio ciepta uwzgledniajgc fizyke procesu jest najblizsze tym
metodom znormalizowanym, ktére wymagajg zastosowania pieca indukcyjnego. Promiennik
w postaci lampy oporowej nie jest powszechnym rozwigzaniem w wagosuszarkach. Jednak
jego skuteczno$¢ w procesie suszenia jest zadowalajgca. Niewatpliwg jego wadg moze by¢
opdznienie w narastaniu temperatury suszenia i bezwtadnos¢ termiczna. Jest to problemem
tam, gdzie wymagana jest elastycznos$¢ (rézne temperatury suszenia) oraz szybkos¢ (duza ilosé
probek). Réznice dla omawianych Zrdédet ciepta pokazujg rysunki.

Promiennik HAL Promiennik IR Grzatka oporowa
UD%\A;Q cf§? 1P Q‘\A; ,od§? L B o
i o £#Y0 6 W 4 o Pg g
B L VL) el T R S . f SN
| | |
gtéwnie konwekcja konwekcja i promieniowanie gtéwnie promieniowanie
ogrzewanie powierzchniowe ogrzewanie gtebszych warstw ogrzewanie objetosciowe probki
ZASTOSOWANIE ZASTOSOWANIE ZASTOSOWANIE
probki typu proszki, ciata dla wiekszosci prébek o dla ciat o gestej konsystencji oraz
potptynne, ciecze konsystencji potptynnej, ciektej, ciat statych
proszki, rozdrobnione ciafa state

Tabela nr 6. Absorpcja ciepta przez probke w zaleznosci od typu zZrédta ciepta

KOMENTARZ
Prébki majg rézne zdolnosci absorpcyjne. Gtadkie i réwne powierzchnie odbijajg wiecej promieniowania, mniej energii
jest pochtaniane, wiec probka nagrzewa sie wolniej. Efekt pochtaniania jest zalezny rowniez od koloru prébki oraz jej

reakcji na wzrost temperatury (efekt tworzenia sie skorupy). Tym samym nie ma jednoznacznych wskazan
preferujgcych dany typ zrddta ciepta.

.
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Widok stosowanych promiennikéw podczerwieni w konstrukcji wagosuszarek pokazano na
zdjeciach. Obserwujgc intensywnos$¢ swiecenia dos¢ tatwo odrdzni¢ promiennik typu IR od
promiennika typu HAL.

Promiennik HAL Promiennik IR Grzatka oporowa

PODSUMOWANIE
SYSTEM OGRZEWANIA KOMORY SUSZENIA

Wdrozenie wagosuszarki do uzytkowania powinno byé poprzedzone szkoleniem w zakresie bezpieczenstwa oraz
mozliwosci funkcjonalnych. Jest to korzystne dla obydwu stron: dystrybutora oraz uzytkownika. Wyniki z pierwszych
testow suszenia nie majg wiekszej wartosci o ile nie sg poparte odpowiednig metodyka. W jej opracowaniu zaleca sie
konsultacje z producentem lub autoryzowanym dystrybutorem.

Ocena doktadnosci suszenia probki, jakg uzyskuje sie w wago suszarce jest mozliwa pod warunkiem, ze wyliczona
wartosc jest odnoszona do rzeczywistej (znanej) wilgotnosci. Jezeli taka informacja nie jest znana, to nalezy jg uzyskaé
poprzez badanie wg. zalecanych procedur. W przypadku, gdy dla danego produktu nie ma stosownych norm, test
powinien by¢ wykonany uwzgledniajac specyficzne cechy probki (typ, kolor, zdolnos¢ absorpcji, jednorodnosc itp.). Dla
takich obiektdw poczatkowo przyjmuje sie temperature suszenia, jako 105°C, jednakze czasami wykonuje sie ponowne
testy. Ich koniecznos¢ moze wynikaé np. z powierzchniowego spalania prébki.

Istniejg pewne rdéznice miedzy promiennikami podczerwieni, ale decydujgce znaczenie dla doktadnosci suszenia ma
temperatura suszenia oraz ogdlnie pojmowana metodyka (pobranie, przygotowanie prébki itd.) . Oznacza to, ze
podobne wyniki wilgotnosci mozna uzyskiwaé zaréwno dla zrédta IR, HAL czy grzatki oporowe;j.

)
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9. Przygotowanie probek do suszenia

Pierwszym warunkiem uzyskania ,,dokfadnego” wyniku wilgotnosci jest dobranie odpowiedniej
temperatury suszenia. Drugim nie mniej waznym elementem jest to wszystko, co dotyczy prébki.
Od momentu jest selekcji do momentu wtozenia do komory suszenia. Poprawnym jest zalecenie
pobierania  prébki z rdéinych miejsc czy obszarow wiekszej catosci. Jednakze
w praktyce rzadko sie takie rozwigzanie stosuje.

9.1. Jednorodnos¢ probki

Jednorodnosc¢ jest parametrem, ktéry charakteryzuje ciata ptynne i pétptynne. Dla takich prébek
istnieje duze prawdopodobienstwo tego, ze wierzchnie warstwy bedg miec inng strukture niz te
potozone gtebiej (np. jogurt). Przed suszeniem nalezy je, wiec wymieszad.

Dla prébek typu proszki i drobne ciata state niejednorodnos¢ sprowadza sie do réznych poziomdw
wilgotnosci zaleznie od umiejscowienia w przestrzeni. Rozwigzaniem dla takich prébek moze by¢
mieszanie, ale ono nie zmienia stanu poczgtkowego probki. Nadal jest niejednorodna. Zasadne jest
kondycjonowanie prébki przed suszeniem w statych warunkach. Jezeli jest to niemozliwe to nalezy
pobrac prébke z roznych obszardow i okresli¢ rozbieznos$ci w zakresie wilgotnosci. Byé moze bedzie
to wskazowka dla zastosowania innego modelu dostarczania lub przechowywania prébek.

Ciata state — zazwyczaj majg inng zawartos¢ wilgoci na powierzchni niz w gtebszych warstwach.
Trudno méwié, zatem o jednorodnosci, chyba, ze w sensie warstwowym.

9.2. Przechowywanie prébek

Sposbéb przechowywania probki powinien by¢ tak dobrany, zeby wykluczyé mozliwos¢ parowania
wilgoci z prébki lub absorpcji wilgoci z powietrza. Wielko$é opakowania powinna uwzgledniaé ilo$é
przechowywanej w nim probki, tzn. probka powinna wypetnia¢, w co najmniej % objetosc
opakowania.

N—————

zle dobrze

Zdjecie nr 6. Sposdb przechowywania probki

Jest to mozliwe i realne w zastosowaniach laboratoryjnych. W zastosowaniach przemystowych
takie wymagania majg matg szanse na realizacje. Produkt do suszenia pobiera sie bezposrednio
z produkcji, wiec raczej nie wystepuje proces przechowywania. Wadg takiego trybu pracy moze
by¢ duza rozbiezno$é wynikdw, o ile produkt cechuje sie duzg absorpcja lub desorpcjg wilgoci.
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9.3. Optymalna masa probki

Gtéwng ideg zastosowania wagosuszarki jest uzyskiwanie wynikdw doktadnych, ale rowniez
w miare krétkim czasie. Z tego tez wzgledu masa prébki musi by¢ optymalna, czyli taka, ktorej
suszenie przy okreslonej temperaturze daje wynik zbiezny z wynikiem referencyjnym. Ogdlne
wytyczne w zakresie masy prébki pokazano ponizej.

ciecze () =,

| e

tworzywa sztuczne () : - | L
WIELKOSC PROBKI WYNIKA Z METODYKI SUSZENIA wilgotnos¢ probki )
metoda metoda 0,05% - 0,25% | —
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Zalecana masa probki [g]
Rysunek nr 18. Masa probki w procesach suszenia

9.3.2. Proébki potptynne

Wiekszos¢ prébek potptynnych wykazuje znaczne napiecie powierzchniowe. Po umieszczeniu ich
na szalce mamy pojedyncze skupisko materii. Suszenie jej w takim stanie jest nieefektywne ze
wzgledu na matg powierzchnie parowania. Zwiekszenie masy prébki nie jest wskazane, wiec
probke nalezy rozsmarowac na catej powierzchni szalki (zwiekszenie jej powierzchni). Tak jak
pokazano na zdjeciu.

Zdjecie nr 7. Niewtasciwe rozmieszczenie probki Zdjecie nr 8. Prébka poprawnie rozmieszczona

Obowigzuje zasada, ze im ciensza warstwa préobki tym krétszy czas suszenia. Istnieje alternatywne
rozwigzanie dla tego typu probek wymagajgce zastosowania np. filtra z wtdkna szklanego lub
zastosowanie piasku kwarcowego. Probke umieszcza sie wéwczas na powierzchni filtra lub piasku
i w takim stanie suszy. Zaletg takiej metody jest mozliwos¢ suszenia prébki zaréwno od goéry jak i
od dotu. Zwieksza sie rowniez czynna powierzchnia parowania wilgoci. Modyfikacjg tej metody jest
suszenie prébki pomiedzy filtrami — zalecane dla préobek podatnych na wzrost temperatury
(tworzacych efekt skorupy na powierzchni). Ta metoda jest skuteczna dla prébek o znacznej
zawartosci cukrow, syropéw, czyli sktadnikdw ulegajacych karmelizacji przy wzroscie temperatury.
Przyktadem takiej prébki jest pomada.
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Prébka umieszczona na Prébka umieszczona Prébka umieszczona na Prébka umieszczona na
filtrze z widkna szklanego na filtrze z wtdkna piasku kwarcowym piasku kwarcowym po
przed suszeniem szklanego po suszeniu przed suszeniem suszeniu

Jak pokazujg powyisze zdjecia niezaleznie od przyjetego rozwigzania, zawsze uzyskuje sie efekt
wchtaniania prébki przez filtr lub piasek. Warto tu zaznaczy¢, ze ekonomia przymawia za piaskiem
kwarcowym, jest fatwo dostepny i dosc tani. Filtry z widkien szklanych sg dosé drogie, ale to
profesjonalne rozwigzanie z szerokim wachlarzem mozliwosci (wielkos$¢, typ).

9.3.3. Probki typu proszki, granulaty

Podczas suszenia proszkéw, ziaren oraz drobnych granulatéw zaleca sie uzywaé proébki
0 masie ok. 2 g — 6 g. powinna ona pokrywac catg powierzchnie szalki w miare réwnomierng
warstwa.

Zdjecie nr 9. Niewtasciwe rozmieszczenie probki Zdjecie nr 10. Probka poprawnie rozmieszczona

Dla probek o duzych ziarnach zaleca sie ich rozdrobnienie, choéby czesciowe. Pozwoli to skrécic¢
czas suszenia i zmniejszy¢ rozrzut wynikéw w serii pomiaréw. Rozdrabniajgc probke nalezy unikaé
generowania zbyt duzej ilosci ciepta. Przyktady prébek przed i po rozdrobnieniu pokazano ponize;j.

Groch - prébka Groch - prébka Malina suszona - prébka  Malina suszona - probka
nierozdrobniona rozdrobniona nierozdrobniona rozdrobniona

Podczas rozdrabniania mozna stosowac urzadzenia elektryczne, mechaniczne lub inng dowolng
metode, dzieki ktorej uzyskuje sie znaczny poziom rozdrobnienia. W przypadku prébek
kandyzowanych (gtéwnie owoce) rozdrobnienie za pomocg urzadzen moze nie by¢ skuteczne.
Wodweczas probke nalezy pocigé na mniejsze kawatki i w takim stanie suszyc.
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9.3.4. Ciata state

Ciata state o ile to mozliwe nalezy przed suszeniem rozdrobnié¢ do postaci mniejszych kawatkow.
Poprzez to zwiekszajg sie szanse na uzyskanie wiarygodnego wyniku. Im mniejsze czastki prébki
tym wieksza ich catkowita powierzchnia, z ktérej oddawana jest wilgo¢. Podczas rozdrabniania
mozna stosowac ciecie, kruszenie, tamanie przecinanie itp. W przypadku ciat statych o znacznej
grubosci istnieje duze prawdopodobieristwo tego, ze prébka ma rézne wilgotnosci zaleznie od
miejsca badania. Dotyczy to takich elementéw jak deski, parkiety itd. Dla takich préobek decydujace
znaczenie moze mie¢ metodyka przygotowania préobki do suszenia.

Zdjecie nr 11. Ptyta widrowa — probka Zdjecie nr 12. Ptyta widrowa — prébka
nierozdrobniona (niepoprawnie) rozdrobniona (poprawnie)

W niektdrych przypadkach mozna méwié o niejednorodnosci prébki, gdy sktada sie ona z wielu
réoznych elementdéw np. tzw. zrebka opatowa. Cechg wspdlng wszystkich ciat statych podlegajgcych
suszeniu jest nieco inny mechanizm uwalniania wody wolnej. Znacznie trudniej jg wyodrebnic
z materiatu niz w przypadku innych ciat. Zazwyczaj suszenie odbywa sie w jednej temperaturze.
Wyijatkiem od tej reguty sg probki, dla ktorych nalezy okresli¢ zawarto$é wody zwigzanej. Dotyczy
to mineratéw, ktére sg suszone w kilku temperaturach. W nizszej temperaturze okresla sie
zawarto$é wody wolnej a w wyzszej wilgotno$é zwigzang chemicznie.

9.3.5. Tworzywa sztuczne

Tworzywa sztuczne stanowig dos¢ specyficzng grupe prébek. Powszechna opinia o tych prébkach
mowi, ze plastiki s3 odporne na wilgoé. W gotowym wyrobie zapewne tak jest, ale test dotyczy
granulatu jeszcze przed obrobka plastyczng. Niewatpliwie PS, PVC, PE oraz PP nie sg higroskopijne,
wiec wilgo¢ osadza sie tylko na ich powierzchni. Natomiast ABS, PA, PC, PET mogg gromadzic¢
wilgo¢ réwniez na poziomie subkapilarnym lub czgsteczkowym. Podczas wtrysku
(termoformowanie, rozdmuchiwanie) panuje podwyzszona temperatura, wiec zawarta
w tworzywie woda paruje. Proces termiczny jest bardzo szybki, wiec jezeli
w tworzywie jest nadmiar wilgoci, to nie cata jej zawartosc jest w stanie opusci¢ materiat. Powstajg
tzw. bable i nieciggtosci na powierzchni i wewngtrz wypraski. To dyskwalifikuje produkt pod
wzgledem wygladu jak i parametréw wytrzymatosciowych. Zastosowane przemystowe metody
osuszania tworzy sztucznych nie dajg wartosci liczbowej, jako stanu, jakosci probki przed
wtryskiem. Taka informacje mozna uzyska¢ tylko poprzez suszenie prébki referencyjnej np. za
pomocg wagosuszarki.
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Wilgotnos¢ wiekszosci tworzyw sztucznych jak wspomniano jest na bardzo niskim poziomie, rzedu
0, 02 % do 0, 3 % (zaleznie od typu). Z tego tez wzgledu podczas suszenia nalezy stosowac¢ duzg
mase poczgtkowg probki. Dla matych mas wystepuje dos¢ duzy btad pomiaru wilgotnosci (rozdz.
7.1).

Zdjecie nr 13. Granulat tworzywa — zbyt mata Zdjecie nr 14. Granulat tworzywa — duza masa
masa probki (niepoprawnie) probki (poprawnie)

9.3.6. Ciecze

W przypadku suszenia cieczy wynikiem pomiaru jest zawsze sucha pozostatosé po suszeniu. 1los¢,
jaka pozostanie po wysuszeniu probki jest zazwyczaj tak mata, ze zeby jg zmierzy¢ wymagana jest
duza masa poczatkowa. Taki przypadek zachodzi woéwczas, gdy sprawdza sie suchg pozostatosc dla
wodd przeznaczonych do spozycia, wéd powierzchniowych oraz $ciekéw odprowadzanych do waéd
i gleby. W tym przypadku powinno sie stosowac szalki o podwyzszonych rantach, dzieki czemu
masa poczatkowa cieczy moze by¢ dos¢ znaczna.

Cieczy sktadajace sie, z co najmniej kilku faz wyraznie wyodrebnionych powinny by¢ przed
suszeniem doktadnie wymieszane. Masa poczatkowa prébki moze by¢ wtedy zredukowana do
kilku gram, o ile sucha pozostatos¢ jest rzedu kilku miligram. Czas suszenia mozna dos¢ radykalnie
skréci¢, gdy zwiekszy sie czynng powierzchnie parowania probki. Idealnym rozwigzaniem jest
piasek kwarcowy, ktérego masa powinna wynosi¢, co najmniej 15 g — 20 g. Mozna szacowac, ze
taka metoda zwieksza 5-krotnie powierzchnie prébki.

Zdjecie nr 15. Probka Sebonamine umieszczona
bezposrednio na szalce

wykorzystaniem piasku kwarcowego
(ok. 2,2 % masy suchej)
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10. Zjawiska termiczne w procesach suszenia

Przypadkowy proces ogrzewania probki moze prowadzic do niezamierzonych zmian
w strukturze suszonej prébki. Po wykonaniu pierwszych testéw warto, wiec obejrze¢ stan
powierzchni prébki.

10.1. Zasklepianie prébki (skorupa)

Zjawisko polega na tworzeniu sie nieprzepuszczalnej cienkiej warstwy na powierzchni prébki.
W efekcie tego nie mozna usungé wilgoci z jej wnetrza. Wynik suszenia jest zanizony wzgledem
wartosci referencyjnej.

\ Bt " u'

Zdjecie nr 17. Skorupa na powierzchni prébki

W takich przypadkach nalezy obnizy¢ temperature suszenia, co wigze sie prawdopodobnie
z wydtuzeniem czasu suszenia. Drugim rozwigzaniem jest odseparowanie powierzchni préobki od
promieniowania, jakie generuje lampa grzewcza. Probke nalezy przykry¢ filtrem lub umiescic¢
miedzy dwoma filtrami i wykonac test. Efekt powinien by¢ znacznie lepszy niz ten pokazany na
zdjeciu.

10.2. Spalanie prébki

Powierzchniowe spalanie prébki jest wynikiem zbyt wysokiej temperatury suszenia. Zazwyczaj
wystepuje zmiana kolorystyki, co jest widoczne dla prébek o jasnym kolorze. W tych przypadkach
wilgotnos¢ probki jest wieksza niz wartos¢ referencyjna. Proces suszenia moze by¢ bardzo dtugi ze
statg tendencjg zmian masy. Dla wagosuszarek serii MA.3Y mozliwa jest obserwacja wykresu
suszenia, wiec zjawisko takie fatwo zdiagnozowad.

Zdjecie nr 18. Powierzchniowe spalanie — zmiana kolorystyki

Ograniczenie o kilka stopni temperatury suszenia powinno rozwigzac problem spalania prébki.
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10.3. Absorpcja ciepta

Prébki o ciemnej kolorystyce pochtaniajg wiecej ciepta niz te o jasnym kolorze. Uwzgledniajac to
zjawisko dla prébek o ciemnej kolorystyce stosuje sie nieco nizsze temperatury suszenia. Wtasciwy
dobdér parametréw procesu wymaga testow. W pierwszym okresie suszenia temperatura prébki
moze by¢ nieco nizsza ze wzgledu na szybkie parowanie wilgoci, czego nie obserwujemy w drugiej
fazie procesu. Nadmierny wzrost temperatury prébki moze prowadzi¢ do powierzchniowego
spalania, ktore jest mato widoczne.

Absorpcja ciepta to réwniez problem materiatéw, ktére nie sg dobrymi przewodnikami ciepta. Ich
powierzchnia moze osiggac znaczne temperatury, wnetrze za$ znacznie nizsze.

Zdjecie nr 19. Ciemny kolor prébki = wyzsza temperatura suszenia

Powinno sie ustali¢ krytyczng wartos$é temperatury, przy ktérej nastepujg niekorzystne zmiany
w strukturze prébki. Stosowana temperatura suszenia musi by¢ nieco nizsza od tej wartosci
progowej. Suszenia zdecydowanie powyzej temperatury progowej prowadzi do spalania prébki,
a suszenie zdecydowanie ponizej tej wartosci to efekt niedosuszenia.

% ( t }l ) \ spalanie prébki o

/ krytyczna
temperatura
—0 p

suszenia

niedosuszenie
probki

Rysunek nr 19. Temperatury w procesach suszenia

KOMENTARZ

Mozna suszy¢ probke powyzej temperatury krytycznej, ale wtedy nalezy powierzchnie proébki izolowaé od Zrddta
promieniowania, np. przykry¢ jg filtrem. Jego masa musi by¢ w tym przypadku dodana do masy tary pustej szalki.

.
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11. Funkcja Test — automatyczny dobor trybu Auto

Wybdr sposobu zakoriczenia procesu suszenia wymaga, co najmniej kilku testow celem
poréwnania otrzymanych wynikdw z wartoscig oczekiwang (referencyjng). Taka metoda pracy jest
najczestszym sposobem optymalizacji tego parametru. W wagosuszarkach serii MA.3Y
uproszczono ten proces poprzez funkcje Test. Jej dziatanie polega na automatycznym wyliczaniu
wilgotnosci prébki w interwatach przewidziany dla zakonczenia:

- Auto 1, zmiana 1mg w czasie 10 sekund
- Auto 2, zmiana 1mg w czasie 25 sekund
- Auto 3, zmiana 1mg w czasie 60 sekund
- Auto 4, zmiana 1mg w czasie 90 sekund
- Auto 5, zmiana 1mg w czasie 120 sekund

Test odbywa sie w wybranej temperaturze suszenia, ktéra powinna byé optymalna, czyli taka,
ktéra nie powoduje spalania prébki. Poniewaz cykl jest automatyczny, to mozna go realizowac
réwniez dla zmiennych temperatur suszenia, poszukujgc optymalnej wartosci.. Ma to na celu
otrzymanie docelowego wyniku w mozliwie krétkim czasie. Funkcja Test jest jednym z elementéw
menu Auto Zakonczenia.

Sposob zakonczenia

m ST0P=1?—'“Sg G x
AR 4

=

Rysunek nr 20. Aktywacja funkcji TEST w menu wagosuszarki MA.3Y

STOP t

Test

Wyniki z dziatania funkcji Test sg drukowane w trybie on-line poprzez ztgcze RS 232. Ich analiza jest
mozliwa tylko na wydruku lub aplikacji komputerowej, ktéra te informacje jest w stanie odebrac.
Przyktadowy wydruk skrécony o posrednie informacje w zakresie kontroli zawartosci masy suchej
(%D) zawarto ponizej.
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Uzytkownik Admin
Program suszenia = ----m-m-eee

Profil suszenia Standard
Parametry profilu suszenia 120°C
Sposdb zakonczenia Test
Masa poczatkowa 4.4699 g
0:00:05 99.9931 %D

---------- Sposob zakonczenia ----------

0:08:29 Automatyczne 1
Wynik 89.5246 %D
0:08:30 89.5224 %D
0:08:35 89.5143 %D

—————————— Sposdb zakonczenia ----------

0:10:04 Automatyczne 2
Wynik 89.4027 %D
0:10:05 89.4020 %D
0:10:10 89.3975 %D

---------- Sposdb zakonczenia ----------

0:13:09 Automatyczne 3
Wynik 89.3047 %D
0:13:10 89.3044 %D
0:13:15 89.3025 %D

---------- Sposdb zakonczenia ----------

0:15:04 Automatyczne 4
Wynik 89.2753 %D
0:15:05 89.2749 %D
0:15:10 89.2734 %D

—————————— Sposob zakonczenia ----------

0:16:58 Automatyczne 5
Wynik 89.2539 %D
Masa koricowa 3.989% g

tatwo policzy¢, ze rdoznica pomiedzy wynikami uzyskanymi dla Autol oraz Auto 5 wynosi 0,27 %.
Oczywiscie dla innego typu probki te proporcje bedg zupetnie inne.
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12. Profile suszenia

Profil suszenia to nic innego jak pewien sposéb sterowania narastaniem temperatury w komorze
suszenia. Wyrdznia sie 4 profile suszenia:

- Standardowy

- Szybki

- Schodkowy

- tagodny

Profil STANDARDOWY — wykorzystywany w 99 % przypadkdw, temperatura jest osiggana w sposob
szybki osiggajac warto$¢ zadang w czasie okoto 60 sekund (dla 120°C).

99% zastosowan

[°c] :
temperatura zadana jest
osiggana od wartosci
nizszej

>

1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1
1

t1 _ [Min]

Rysunek nr 21. Profil Standardowy

Profil SZYBKI — temperatura suszenia jest w poczatkowej fazie przeregulowana ponad wartos¢
zadang o ok. 30 %. Czas utrzymania tej podwyzszonej temperatury jest regulowany i moze osiggac
warto$¢ maksymalna 59 minut. Ten profil jest wykorzystywane podczas suszenia prébek o duzych
zawartos$ci wilgotnosci. Szybkie parowanie duzych ilosci wilgoci moze obnizaé temperature
wewnatrz komory, co wydtuza czas suszenia.

HEHORE |[fowmmmnn
+30% \

100°C

1
|
1 1

temperatura zadana jest
osiggana od wartosci wiekszej

1
] 1
] 1
] 1
| |
| 1
T T
1 1
| 1
1 1

max 59 min t [Min]

-—

Rysunek nr 1

Rysunek nr 22. Profil Szybki

Profil SCHODKOWY — umozliwia suszenie substancji w 3 réznych temperaturach. W kazdej z nich
deklaruje sie czas wygrzewania. Taki cykl pracy ma na celu wyodrebnienie z prébki wody wolnej od
tej zwigzanej chemicznie. Ma to zastosowanie w przypadku np. mineratéw. Inng aplikacjg
korzystajgcg z tego trybu pracy jest badanie czystosci gipsu.
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Rysunek nr 23. Profil Schodkowy
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Czas suszenia
Podsumowanie [ZatwierdZ]

Widok wyswietlacza wagosuszarki MA.3Y podczas suszenia dwuprogowego

Profil tAGODNY - jest stosowany wodwczas, gdy zbyt szybki wzrost temperatury powoduje
usuwanie z probki innych sktadnikéw niz woda. Czas osiggniecia temperatury zadanej jest
definiowany a jego wartos¢ maksymalna wynosi 20 minut.

[°c]

szybkosc¢ narastania
temperatury mozna regulowac

Max 20 min t1 [Min]

Rysunek nr 24. Profil tagodny

- 44 -



13. Kontrola temperatury suszenia

Stabilnos$¢ temperatury suszenia uzyskuje sie w wyniku sprzezenia zwrotnego, w jakim pracuje
czujnik temperatury oraz lampa grzewcza. Parametry tego uktadu sg tak dobrane, ze zapewniaja
dtugoterminowg stabilnos¢ temperatury suszenia w kazdym uzytkowanym profilu. Okresowa
kontrola temperatury suszenia nie wynika, wiec z uwarunkowan technicznych, ale raczej
z wymagan normatywnych, prawnych lub branzowych. Wiadomo, ze kazde urzadzenie pomiarowe
nalezy przynajmniej okresowo sprawdza¢. W odniesieniu do wskaZznika masy jest to kontrola za
pomocg wzorcéw masy, a w przypadku komory suszenia jest to kontrola temperatury za pomoca
termometru kontrolnego. Przyjmuje sie tu nastepujgce zatozenie:

Jezeli temperatura suszenia wskazywana przez wskaznik wagosuszarki jest zgodna z wartoscig
temperatury, w jakiej nalezy suszyc probke to, wilgotnosc zostanie catkowicie usunieta z probki.
Wynik wilgotnosci wskazywany przez wagosuszarke bedzie wynikiem doktadnym.

Powyisze zatozenie jest prawdziwe tylko wéweczas, gdy dla danej prébki uzywa sie odpowiedniej
metodyki suszenia. Utrzymywanie odpowiedniej temperatury suszenia moze by¢ niewystarczajgce
dla uzyskiwania wynikéw dokfadnych. Wazna jest metoda i przygotowanie prébki do suszenia.
Z tego tez wynika, ze podczas kontroli (audytéw) nalezy ocenia¢ nie tylko wyniki okresowych
kontroli temperatury suszenia, ale rdwniez stosowang metodyke. Moze to by¢ sporym wezwaniem
dla audytoréw, ktérzy raczej nie sg specjalistami w zakresie pomiaréw termo grawimetrycznych.

13.1. Metoda sprawdzenia

Zestaw kontrolny skfada sie z cze$ci mechanicznej oraz modutu pomiarowego. Te elementy sg ze
sobg pofaczone fabrycznie w catos¢. Dodatkowa ostona termometru stabilizuje temperature
w czasie testu. Sprawdzenie temperatury suszenia wykonuje sie okresowo zgodnie z przyjetym
harmonogramem dla wybranej temperatury suszenia.

/ ’ 1

Zdjecie nr 20. Termometr kontrolny w komorze wagosuszarki
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Nalezy zdemontowac wszystkie elementy znajdujgce sie w komorze suszenia a w to miejsce wtozyé
zestaw kontrolny. Kontrola dotyczy tylko temperatury suszenia, wiec wskazanie masy jest w czasie
tej procedury nieistotne. Przed rozpoczeciem testu nalezy podac tolerancje, czyli dopuszczalny
btad w zakresie wskazan temperatury. Informacjg dodatkowa jest numer zestawu kontrolnego.

Test komory suszenia

J]l Temperatura zadana 105°C
1 @
J]l Dopuszczalny btad 3°C
2 ©
00735 Nr zestawu kalibracyjnego 87s

& St

Widok wyswietlacza wagosuszarki MA.3Y z panelem dotyczgcym kontroli temperatury suszenia

Test wygrzewania komory suszenia trwa doktadnie 8 minut i po tym czasie nalezy odczytac
z termometru kontrolnego temperature i wpisaé¢ jg do okna dialogowego pokazanego przez
wyswietlacz wagosuszarki. Wynik ze sprawdzenia nie jest trwale przechowywany w pamieci
wagosuszarki, wiec nalezy go wydrukowaé (drukarka) lub przesta¢ do programu komputerowego.

Wydruk z tej procedury kontrolnej pokazano ponize;j.

--------- Test komory suszenia ---------
Uzytkownik Admin
Czas rozpoczecia 2016.03.07 11:15:29
Typ wagi MA 3Y.WH
ID wagi 376820
Nr zestawu kalibracyjnego 87s
Temperatura zadana 105 °C
Temperatura koncowa 105 °C
Temperatura zmierzona 104 °C
Dopuszczalny btgd +/-3°C
Status OK

(Podpis)
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KOMENTARZ

Stabilno$¢ temperatury suszenia, jaka mozna osiggnaé wynosi ok. +/- 2°C wzgledem temperatury zadanej. Jest to
w zupetnosci wystarczajgce dla typowych procesdw suszenia. Wilgo¢ z probki jest usuwana nie tylko
w temperaturze zadanej, ale réwniez czasie, gdy temperatura gwattownie narasta. Innym zagadnieniem jest
wygrzewanie probki w statej temperaturze w dtugim okresie czasu, ale nawet w tym przypadku uktad regulacji

zapewnia stabilnos¢ termiczna.

107 === mmmmmmmmmm e mo oo

0 I i % o~ S e .
105 = O~~~ ~— tolerancja

t 1 -
103 __£_)_7<_/ ________________________________

//
/  (Ozadana )
/ temperatura suszenia

() temperatura suszenia
termometr kontrolny

l o,
A 4

2 4 6 8
Rysunek nr 25. Kontrola temperatury suszenia
)

13.2. Adiustacja temperatury suszenia

Za pomocy zestawu kontrolnego mozna wykonaé réwniez adiustacje temperatury suszenia.
Sprawdzenie wykonuje sie w trzech punktach pomiarowych, pierwszy jest temperaturg otoczenia.
Dwa pozostate sg ustalone fabrycznie i podlegajg modyfikacji. Czas wygrzewania celem osiggniecia
stabilizacji w kazdej temperaturze wynosi 8 minut. Adiustacja polega na wpisaniu do okna
dialogowego wartosci temperatury odczytanej z termometru kontrolnego. Termometr kontrolny
GT105K-12/Z musi mie¢ wazne $wiadectwo wzorcowania.

A

T3=~% Max

T2=~% Max

T1=~25°C

const 8 min ‘ 8 min | Q_>

Rysunek nr 26. Adiustacja temperatury komory suszenia

KOMENTARZ

Zalezno$¢ zmian AR/AT, jakie zachodzg w termometrze zainstalowanym w komorze wagosuszarki jest zaleznoscig
liniowa. Adiustacja okresowa tego termometru nie jest koniecznoscig. Podczas dtugotrwatego uzytkowania

wagosuszarki nie rejestruje sie zmian jego charakterystyki.




14. Zalecenia metodyczne dla réznych obszaréw

14.1. Przemyst mleczarski

W przemysle mleczarskim wagosuszarki sg wykorzystywane do oceny, jakosci produktdw podczas
badania laboratoryjnego. Probki ciekte i pétciekte nalezy rozprowadzaé cienka warstwg na
powierzchni szalki. Zalecane jest ich wymieszanie przed pobraniem prébki do suszenia. Sery
twarde nalezy rozdrabnia¢ np. poprzez Scieranie. W pewnych warunkach mozna stosowad
elementy dodatkowe takie jak filtry, bibuty, piasek kwarcowy. Kolorystyka prébki po suszeniu nie
powinna by¢ zmieniona |lub zmiany te nie powinny by¢ znaczace. Produkty
o podwyzszonej zawartosci ttuszczu mogg wykazywac wieksze rozrzuty wskazan w serii pomiarow
niz te o niskich zawartosciach ttuszczu. Przyktadem tego typu produktu jest mleko w proszku nisko
i wysokottuszczowe.

14.2. Przemyst spozywczy

Szeroka gama produktéow w tym segmencie pozwala tylko na ogdlne zalecenia odnosnie metod
suszenia. Te produkty, ktére sg wstepnie podsuszane w cyklu produkcyjnym nalezy chroni¢ przed
wptywem wilgotnosci, ktdra oscyluje w granicach 40 % do 70 % (obszar EU). Prébki o wiekszych
gabarytach zaleca sie rozdrobni¢ mechanicznie lub recznie. Wprawdzie w tym procesie
(mechanicznym) wytwarza sie ciepto, ale jego wptyw na wilgotnosci przygotowywanej probki jest
pomijalny. Im mniejsza porcja jednostkowa probki tym tatwiej z niej usung¢ wilgoé. Masa prébek
powinna wynosic¢ kilka graméw (3 g — 6 g), cho¢ nie jest to regutg. Wyjatkiem jest tu np. cukier,
ktérego wilgotnos¢ jest bardzo niska. Dla tej probki masa poczatkowa powinna wynosi¢ ca
najmniej 10 g — 15 g. Pewnym problemem jest krystalizacja warstwy powierzchniowej prébek o
duzej zawartosci cukrow. Efekt skorupy bedzie utrudniat proces suszenia. W tych przypadkach
nalezy chroni¢ powierzchnie prébki przed przegrzaniem poprzez np. przykrycie jej filtrem.

Probki o duzej zawartosci ttuszczu np. masto nie powinny by¢ suszone bezposrednio na szalce.
Umieszcza sie je na filtrach, bibutach celem zwiekszenie czynnej powierzchni parowania. Dla
probek ciektych wyznacza sie zawarto$¢ masy suchej, tym samym nalezy zadbaé¢ o ich
jednorodnosé.

14.3. Przemyst rolny

Gtéwnym obszarem wykorzystania wagosuszarek w przemysle rolnym jest ocena wilgotnosci
wszelkich ziaren oraz przetwordéw zbozowych. O ile to mozliwe to ziarna te nalezy rozdrobnic
(mielenie, kruszenie, rozgniatanie). Gtéwnie po to zeby otrzymacd prébke jednorodng w kontekscie
wilgotnosci. Usuniecie wilgoci z wnetrza duzych ziaren np. grochu moze by¢ ktopotliwe. Skala
problemu zalezy od struktury ziarna. Produkty juz przetworzone takie jak np. maka suszy sie
bezposrednio na szalce stosujgc niewielkag mase ok. 3 g — 6 g. Probki o strukturze raczej
niejednorodnej typu kiszonka kukurydzy powinna byé¢ rozdrobniona mechanicznie na mniejsze
kawatki. Jest to koniecznoscig, bo zawiera zbyt réznorodny materiat (ziarna, liscie, todygi). Grzyby
podsuszane, jezeli s3 w duzych kawatkach nalezy pocigé na mniejsze czesci. Suszy sie je
bezposrednio na szalce wagosuszarki. Ich wilgotnos¢ nie powinna by¢ wieksza niz kilka lub
kilkanascie procent. Wszelka pasza dla zwierzat jest suszona w takim stanie, w jakim wystepuje.
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14.4. Przemyst chemiczny

Przemyst chemiczny to gtéwnie wszelkiego rodzaju preparaty w stanie ciektym oraz poétptynnym.
Dla nich okresla sie zawartos¢ masy po suszeniu. Wiekszos¢ uzytkownikdéw suszy te prébki
bezposrednio na szalce. O ile warstwa prébki jest dos¢ cienka, to by¢ moze jest to poprawna
metodyka suszenia. Jednakze w tych przypadkach zaleca sie jednak zwieksza¢ czynng powierzchnie
oddawania wilgoci poprzez zastosowanie piasku kwarcowego lub filtréw. Masa prébki nie powinna
by¢ zbyt duza, bo znacznie wydtuza to czas analizy. Pewnym problemem mogg by¢ prébki
wodniste, ktérych zawartos¢ masy suchej jest na niskim poziomie. Po odparowaniu cieczy
praktycznie nic nie pozostaje na szalce wagosuszarki. W tych przypadkach nalezy zwieksza¢ mase
poczatkowg prébki. Istotne znaczenie ma réwniez wartos¢ dziatki elementarnej pomiaru masy.

Przyktad:

Gdy masa probki wynosi 10,000 g a sucha pozostatos¢ po suszeniu wynosi 0,0015 g to uzycie
wagosuszarki z d =0,001 g jest niewystarczajgce. Ewentualny bfad wskazan pochodzacy od
zaokraglen wyniku moze stanowi¢ nawet 50 % wyniku koricowego. Tym samym wynik oznaczenia
masy suchej bedzie niedoktadny. Dla takich prébek zaleca sie stosowac wagosuszarki z d=0,1 mg.

14.5. Przemyst piekarniczy

Stosuje wagosuszarki do sprawdzania wilgotnosci wyrobdw gotowych typu chleb, maca, krakersy,
butki, produkty bezglutenowe itd. Préobki nalezy rozkruszy¢, pocig¢ na drobne kawatki i w takim
stanie suszy¢. Zapewne inng wilgotno$¢ ma warstwa wierzchnia, ktéra zostata poddana obrébce
cieplnej a inng Srodek prébki. Trzeba to uwzgledni¢ w przygotowaniu prébki lub w analizie
wynikéw. Wilgotnosci tych prébek wynoszg od kilku procent do kilkunastu procent.

14.6. Tworzywa sztuczne

Specyfika probki wymusza stosowanie duzych mas podczas suszenia. Wynika to z niskich
wilgotnosci probki, ktora moze by¢ suszona z wykorzystaniem zakorczenia Automatycznego lub
w okreslonym czasie. Staty czas suszenia powinien wynosi¢ okoto 3 — 5 minut. Jest to czas
wystarczajacy na catkowite usuniecie wilgoci. Podczas optymalizacji temperatury suszenia nalezy
obserwowacé powierzchnie préobki — zbyt wysoka temperatura bedzie powodowac sklejanie sie
granulatu lub nawet zmiane jego kolorystyki. Obecnie wiekszo$¢ uzytkownikow stosuje
wagosuszarki, ktérych dziatka elementarna d wynosi 0,001 g. Nie jest to optymalne rozwigzanie
w tym segmencie probek. Znacznie lepszym rozwigzaniem z metrologicznego punktu widzenia
(analiza bteddéw) jest wagosuszarka z dziatkg elementarng d =0,1 mg.

14.7. Owoce - warzywa

W tym obszarze sprawdza sie to czy prébka nie przekracza pewnej ustalonej warto$é progowe;.
Gtéwnie w kontekécie ewentualnego jej przechowywania lub pakowania w opakowania
jednostkowe. Prébki typu migdaty, morele, pistacje, orzechy rozdrabnia sie poprzez mielenie lub
ciecie. Podczas suszenia owocéw kandyzowanych mozna oczekiwaé zwiekszonych rozrzutéw
wskazan, ktore sg efektem wystepowania cukréw w préobce. Masy suszone nie sg zbyt duze i nie
przekraczajg zazwyczaj 10 g. Wazng informacjg jest dopuszczalna tolerancja dla uzyskanego
wyniku wilgotnosci.
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15. Badanie przepuszczalnosci pary wodnej

Na podstawie réznicy mas suszonej prébki mozna wyznacza¢ zupetnie inne parametry niz
wilgotnos¢ czy zawartosé masy suchej. Ciekawg aplikacjg jest Prébnik przeznaczony do badania
przepuszczalnosci pary wodnej, ktéra jest stosowana do oceny, jakosci:

- wszelkich materiatéw odziezowych
- skor

- folii paro przepuszczalnych

- folii z tworzyw sztucznych

- laminatow itp.

Zestaw do badan przepuszczalnosci pary wodnej sktada sie z dwdch elementéw. Pierwszy z nich to
PROBNIK 2000, a drugi to wagosuszarka. Prébnik jest dedykowany specjalnie dla wagosuszarek
i wykorzystywanie go w innych aspektach badawczych jest niemozliwe. Wagosuszarka jest
natomiast standardowym produktem, tak, wiec moze by¢ uzywana, jako precyzyjna waga
o okreslonej doktadnosci odczytu lub urzgdzenie do okreslanie wilgotnosci /zawartosci masy
suchej/ w réznych prébkach.

Zdjecie nr 21. Prébnik w komorze suszenia, wagosuszarki

Prébnik jest aluminiowa, ktéra po potgczeniu wszystkich elementdw daje sie szczelng przestrzen
z ktérej odparowywana jest woda destylowana. Metodyka pomiaru oraz konstrukcja Prébnika jest
chroniona prawem patentowym (préobnik W 116646, metoda pomiaru P 381787)

1 korpus probnika, wewngtrz umieszczana jest woda
destylowana

2 pierscien rozprezny, dla zakleszczenia probki, gdy jest
ona naktadana na proébnik z duzym naddatkiem

3 gorna szalka prébnika

4 pierscien uszczelniajgcy, zapewnia odpowiedni docisk
probki do elementdw prébnika

5 pokrywa prébnika
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15.1. Opis metodyki badania przepuszczalno$ci pary wodnej z wykorzystaniem wagosuszarek.

Pomiar przepuszczalnos$ci pary wodnej polega na precyzyjnym oznaczeniu ubytku masy wody,
ktéra odparowuje z wnetrza probnika poprzez badang prébke. Przenikanie pary wodnej nastepuje
na skutek wzrostu jej preznosci, ktdrg uzyskuje sie zwiekszajgc nieznacznie temperature komory
suszenia.

Urzadzeniem pomiarowym podczas badan przepuszczalnosci jest wagosuszarka, ktdra wskazuje
ubytek masy wody w czasie cyklu badania. Rejestrowanie danych odbywa sie automatycznie bez
ingerencji operatora zgodnie z ustalonym interwatem, woéwczas, gdy:

» wagosuszarka jest pofgczona z programem PomiarWin.
» wagosuszarka jest potagczona z drukarka

Zalecanym rozwigzaniem jest program komputerowy. Z pobranych danych kreslony jest wéwczas
wykres pokazujgcy szybkos¢ przenikania pary wodnej przez badang probke lub szybko$¢ parowania
wody dla tzw. préby ,,zerowej’.

Miarg przepuszczalnosci pary wodnej jest wyrazona w % ilos¢ pary wodnej przenikajgcej przez
materiat w stosunku do ubytku masy wody woéwczas, gdy na prébniku nie umieszczono probki
tzw. préba zerowa.

15.2. Warunki badania

W zakresie warunkéw srodowiskowych nalezy monitorowa¢ temperature oraz wilgotnosé
pomieszczenia. Temperatura pomieszczenia powinna zawieraé sie w zakresie 21°C do 26 °C a
wilgotnos¢ wzgledna w granicach 40% do 60% . Zmiany temperatury w czasie cyklu badania nie
powinny przekraczaé¢ £ 2 °C a wilgotnosci + 5 %. Zaktada sie, ze temperatura komory suszenia
wagosuszarki, w ktdrej umieszczany jest prébnik jest stabilna w ciggu badania.

15.3. Stosowane przyrzady i materiaty

Stanowisko do badan przepuszczalnosci pary wodnej powinno by¢é wyposazone
w nastepujgce przyrzady i materiaty: wagosuszarka z dziatkg elementarng, co najmniej 1mg,
Prébnik 2000, Termohigrometr, pipeta do transportu wody destylowanej, woda destylowana,
komputer z programem PomiarWin (wyposazenie opcjonalne).

Ey

PODSUMOWANIE
PRZEPUSZCZALNOSC PARY WODNE)J
Metodyka badania przepuszczalnosci pary wodnej z wykorzystaniem prébnika pozwala w szybki sposdb

porownywac ze sobg rézne materiaty. Jest to przydatne tam, gdzie wprowadza sie pewne modyfikacje do
struktury prébki poszukujac optymalnego jej sktadu. Ocena stopnia przepuszczalnosci pary wodnej jest
wskaznikiem tego jak wprowadzony komponent wptywa na wtasciwosci uzytkowe materiatu. Niewatpliwg
zalet tego rozwigzania jest szybkos$¢, uniwersalizm rozwigzania oraz niskie  koszty.
W zwigzku z tym, Ze metoda ta nie jest metodg znormalizowang to nie powinno sie jej stosowac do oceny,
jakosci materiatdw w ogdlnie rozumianym obrocie publicznym. Pomimo tego otwarta jest droga do
walidacji oraz akredytacji metody badawczej dla wybranych materiatéw.

-
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16. Wagosuszarki - wymagania prawne

Nadzér panstwa nad przyrzadem pomiarowym, takim jak waga, ogranicza sie tylko do wskaznika
masy. Niezaleznie, wiec od tego, co on pokazuje (wartos¢ %, ilos¢ detali, wilgotnos¢ probki),
podczas kontroli oceniany jest zawsze wynik wazenia w gramach (kilogramach). Inne wartosci sg
efektem przeliczen wykonanych na wskazaniu podstawowym. Podejscie takie jest poprawne
w przypadku wag, ale zupetnie nieadekwatne dla wagosuszarek. Wynik wilgotnosci jest zalezny nie
tylko od wskazan masy, ale przede wszystkim od wielkosci prébki, temperatury suszenia itp. Ze
wzgledu na to, ze nie ma wzorcéw wilgotnosci, to ocena normatywna dokfadnosci pomiaru
wilgotnosci jest niemozliwa. Jest to sytuacja patowa, poniewaz dzieki uniwersalnosci,
wagosuszarki sg stosowane nawet tam, gdzie siega nadzor panstwa np. ochrona $rodowiska. Jakie
jest, zatem jest rozwigzanie tego problemu?

Zeby by¢ zgodnym z literg prawa, nalezatoby stosowaé wagosuszarki z certyfikatem zatwierdzenia
typu. Wiemy jednak, ze ocena podczas certyfikacji, a pdzniej legalizacji dotyczy pomiaru
w gramach. Uzyskany wynik nic nam nie powie o dokfadnosci wyznaczania wilgotnosci probki.
To wyglada na dziatanie pozbawione sensu, czyli tzw. sztuka dla sztuki. Rozwigzaniem moze by¢
walidacja procedur suszenia. Jak wiemy, jest to szereg dziatan zmierzajacych do udowodnienia,
Ze stosowane urzgdzenie spetnia te wymagania, jakie sg mu stawiane.

Powinny to by¢ wymagania odnosnie pomiaru masy, stabilnosci temperatury suszenia,
doktadnosci oznaczenia wilgotnosci itp. Na tym przyktadzie wyraznie wida¢, ze rozwigzania
techniczne zdecydowanie wyprzedajg prawo. Zyskujgcy coraz wieksze znaczenie system
dobrowolny (akredytacja) pozwala patrze¢ optymistycznie na ten problem. By¢ moze
rozwigzaniem jest wzorcowanie wskaznika masy oraz temperatury komory suszenia. Akty prawne
dotyczace przyrzadéw pomiarowych, podlegajgcych prawnej kontroli metrologicznej, nie
wymieniajg przyrzagddéw do pomiaru wilgotnosci, a takim jest wagosuszarka.

(Rozporzadzenie Ministra Gospodarki (Dz.U. 2008 nr 3 poz. 13 oraz Dz. U. 2010 nr 110, poz. 727).

17. Walidacja procedur suszenia

Tam gdzie podczas badan wilgotnosci, wykorzystuje sie metody znormalizowane zazwyczaj nie ma
wiekszych probleméw. Gtéwnie wynika to z tego, ze cata procedura jest krok po kroku
zdefiniowana, tgcznie z podaniem réwnan i odpowiednich komentarzy. W przypadku wagosuszarki
istniejg podobne dokumenty, ale nie majg one tak wysokiej rangi, poniewaz sg dokumentacja
producenta. Nie mniej jednak jest to nieocenione zrddto informacji, ktére moze by¢ pomocne dla
wielu uzytkownikéw.

Jak pokazuje praktyka pomimo dostepnych metod znormalizowanych, czesto siega sie po pozornie
mniej skomplikowane rozwigzania, takie jak wagosuszarka. Konsekwencjg tego powinna by¢
walidacja procedury suszenia. W ogdlnym ujeciu polega ona na takim ustawieniu parametrow
suszenia, zeby uzyskany wynik za pomocg wagosuszarki byt zbiezny z wynikiem metody
znormalizowanej. Czes$¢ uzytkownikdéw zleca badania znormalizowane do akredytowanych
laboratoridow, a inni wykorzystujg wtasne doswiadczenie, badania wewnetrzne lub wyniki innych
badan zewnetrznych. S3 to drogi pozyskania informacji na temat ,,rzeczywistej” wilgotnosci prébki.
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Z powyzszego dosc jasno wynika, ze pierwszym krokiem na etapie walidacji jest informacja o
wilgotnosci prébki. W przypadku, gdy jest ona niedostepna, to proces walidacji jest niemozliwy do
zrealizowania. Czestym przypadkiem jest taki, w ktérym badanie znormalizowane wykonuje
Laboratorium Badawcze Producenta — tak jak w przypadku firmy Radwag. Konsekwencjg tego jest
drugi etap, czyli optymalizacja parametréw suszenia wraz z opracowaniem metodyki
uwzgledniajacej specyfike prébki. Ogolny schemat walidacji przedstawiono ponizej.

metoda
referencyjna
ubytek masy
w=[?] R wynik z metody referencyjnej
A metody chemiczne l
PROBKA W N _—
\ © ”* e
— ) 2 ',' ' wyn|kl _\‘
o 4] + wilgotnosci %
by L N H
g z . !
3 \ 6,754% /
(0] . ’
=4 ., ’
POBIERANIE 4 W e
PRZECHOWYWANIA
CHARAKTERYSTYKA W =6,754 % T

Certyfikat Probki
(inne badania)

PARAMETRY SUSZENIA

Rysunek nr 27. Walidacja procedur suszenia

18. Niepewnos¢ pomiaru wilgotnosci

Kazdy proces pomiarowy cechuje tzw. btgd wskazania, na podstawie ktérego moze by¢ oceniana
doktadnos¢ mierzenia danej wielkosci. Doktadnos¢ to nic innego jak rdznica miedzy wartoscia
prawdziwg a tg zmierzong. Dla pomiaru wilgotnosci warto$¢ prawdziwa to ta jaka otrzymuje sie
w wyniku badain metodg znormalizowana. Jest to dos$¢ oczywista zaleznos¢ metrologiczna
wystepujgca w wielu systemach nadzoru Pariistwa nad przyrzgdem pomiarowym. Jest ona rowniez
wykorzystywana tam, gdzie taki nadzér nie jest wymagany lub wrecz jest nie mozliwy. Przyktadem
jest tu wagosuszarka dla ktdrej brak jest wilgotnosciowych wzorcéw odniesienia.

To co zostanie zmierzone niezaleznie od typu urzadzenia czy wielko$ci mierzonej cechuje jeszcze
jeden parametr a mianowicie niepewnos¢ pomiaru. Okresla ona zakres w jakim z pewnym
prawdopodobienstwem (zazwyczaj 95 %) znajduje sie wartos¢ mierzona. O ile dla btedu wskazan
wystepuje bezposrednie pordownanie dwodch wartosci to dla niepewnosci pomiaru nalezy
uwzglednic¢ wiele czynnikdw wptywajgcych na pomiar. Pomimo pozornych podobienstw, wartosé
niepewnosci nie moze by¢ wykorzystywana do oceny doktadnosci pomiaru.

Niepewnos$¢ wyznaczania wilgotnosci masy probki powinna uwzgledniaé to, ze ten pomiar jest
pomiarem réznicowym. Zeby otrzymaé wynik koricowy, nalezy zmierzyé mase prébki przed
suszeniem oraz po jego zakonczeniu. Dodatkowo wystepujg takie elementy jak proces
przygotowania probki, metoda suszenia oraz odchytka temperatury suszenia. Podstawowy budzet
niepewnosci moze uwzgledniaé takie czynniki powtarzalno$é wskazan, rozdzielczos¢ wagi, btad
wskazania oraz niepewnos¢ wyznaczenia btedu wskazan.
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Po ich uwzglednieniu w kalkulacji niepewnos$¢ rozszerzona dla pomiaru masy poczatkowej prébki
WYNOosi:
m; 0,004 g

Pozostaje drugi aspekt mierzenia masy prébki. O ile mozna zatozyé, ze masa poczatkowa jest
zmierzona z taka niepewnoscig, to masa koricowa juz niekoniecznie. Jak stwierdzono wczesniej,
podczas suszenia mogg zachodzi¢ rdézne niekorzystne zjawiska. Utworzy sie warstwa na
powierzchni probki, czesé probki moze ulec rozktadowi termicznemu, czesé spodnia probki bedzie
niewysuszona itd. W kontekscie tego o wielkosci niepewnosci wyznaczenia masy koricowej probki
m, moga decydowac inne znaczace czynniki. Mozna powiedzie¢ nawet, ze ich wplyw jest
dominujgcy. Do tych czynnikéw nalezy:

- Temperatura suszenia, realnie oscyluje ona ok. 2°C wzgledem temperatury zadanej. Takie
réznice nie majg zadnego wptywu na wynik wilgotnosci probki. Jednakze nieprawidtowa
temperatura suszenia , np. za wysoka, bedzie powodem znacznych rozrzutéw w serii
pomiaréw w efekcie spalania powierzchniowego wierzchniej czesci prébki (ciata state).

- Metodyka przygotowania, pobierania oraz suszenia prébek, dla niektérych z nich wymaga
sie rozdrobnienia, suszenia z innymi elementami, itp. Nieodpowiednie przygotowanie
probki bedzie rzutowaé znacznymi rozrzutami w serii pomiaréw. Moze to by¢ jedno
z wazniejszych zagadnien w czasie optymalizacji parametréw metody suszenia.

Oszacowanie tego jak duzy jest wptyw tych czynnikdw jest w zasadzie niemozliwy, chocby z tego
wzgledu, ze bedzie on rézny zaleznie od typu prébki. To co z pewnoscig mozemy zrobi¢ i robimy to
ograniczamy ich wptyw poprzez zastosowanie odpowiedniej metodyki. Jej opracowanie wymaga
sporo testdw poprzez ktére dazy sie do coraz lepszych wynikéw dla masy koncowej probki m,.
O tym byto sporo informacji w poprzednich rozdziatach. Mozna zatem stwierdzi¢, ze droga do
wyznaczenia niepewnosci ztozonej jest dosé trudna i wcale nie musi zakoniczyé sie sukcesem.

Inne podejscie znacznie prostsze to zdefiniowanie niepewnos$ci pomiaru wilgotnosci jako
NIEPEWNOSC typu A — pomiar wilgotnosci jest pomiarem bezposrednim. W tym przypadku nalezy
zatozyé, ze metoda suszenia jest tak dobrana, ze nie ma zadnych negatywnych czynnikdéw a wiec:

- temperatura suszenia jest optymalna, nie powoduje spalania prébki, ale pozwala usungé
wilgo¢ z catej objetosci probki

- masa probki jest tak dobrana, ze temperatura suszenia jest w stanie ogrza¢ jg w taki
sposdb, ze utraci catg swojg wilgo¢

- zakoniczenie procesu, jego parametry zapewniajg to, ze czas suszenia bedzie na tyle dtugi,
Ze usunieta zostanie cata wilgoc¢ z probki

- uzywa sie dodatkowych elementéw i metod poprawiajgcych oddawanie wilgoci z prébki o
ile s3 one wymagane.

Na podstawie serii pomiardw wylicza sie Srednig arytmetyczng, ktéra jest dobrym estymatorem
dla prawdziwej wilgotnosci prébki.

o1
X_ngxi

-54-



Rozrzut wskazan wynikéw wilgotnosci dla danej prébki charakteryzuje eksperymentalne
odchylenie standardowe. Mozna je wyliczy¢ poprzez ponizszg zaleznos¢.

1 < 2
s(x;) = m;(Xi_X)

Niepewno$¢ standardowa wartosci sredniej X serii pomiardw jest odchyleniem standardowym
eksperymentalnym $redniej arytmetycznej. Wylicza sie je wedtug ponizszej zaleznosci.

1 : N2
u(x) = m;(xi -X)

Wprawdzie zalezno$¢ ta dotyczy wartosci $redniej, jednak w zapisie uzywa sie symbolu U(X) a nie

u(x).

19. Wagosuszarki MA.3Y — wizualizacja

Wagosuszarka poza pewnymi mozliwosciami pomiarowymi (metrologia) posiada szereg
udogodnienn funkcjonalnych. Sg one czasami nie mniej wazne niz sfera techniki, poniewaz
pozwalajg na szybkg i ergonomiczng prace. Wspdtczesnie nie poswieca sie zbyt duzo czasu na
zgtebianie dokumentacji technicznej, raczej oczekuje sie intuicyjnych rozwigzan takich jakie oferujg
wagosuszarki produkcji RADWAG.

pole informacyjne

pole wyniku suszenia

definiowane pole informacyjne

" definiowane pole
3 parametréw suszenia

interakcyjne pole
g informacyjne

definiowane
przyciski typu ,,hot-key”

1

Eroces suszenia przedstawiony jako
rzywa suszenia w trybie on-line

definiowane
czujniki zblizeniowe
bazy danych oraz
/raporty i zestawienia
statystyczne

Rysunek nr 28. Wagosuszarka serii MA.3Y — niektére mozliwosci funkcjonalne
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Gtéwne cechy funkcjonale wagosuszarek serii MA.3Y:

Programowalne czujniki podczerwieni — sterowanie pracg wagosuszarki
Porty komunikacyjne: 2 x USB 2.0; 4WE / 4WY; RS 232; Ethernet 10/100Mbit
Komunikacja bezprzewodowa, terminal — modut wagowy

Personalizacja Srodowiska pracy - personalizacja wykorzystuje funkcje profilu uzytkownika.
Automatyczna kontrola poziomu, opatentowany system LevelSENSING.

Dokumentacja procesu suszenia wykorzystuje 3 gtdwne bloki informacyjne, takie jak nagtéwek,
linia oraz stopka. Poza tym mozna tworzy¢ wiasne zaawansowane wydruki tzw. wydruki
niestandardowe zawierajgce zmienne wagosuszarki (np. data, czas, masa prébki itp.) oraz dowolne
dane alfanumeryczne. Pozwala to uzyskac taki format wydruku jaki jest pozadany.

Parametry techniczne wagosuszarek MA.3Y

MA 60.3Y MA 200.3Y
Obcigzenie maksymalne 60g 200g
Doktadnos¢ odczytu 0,1 mg 1mg
Zakres tary -60 g -200g
Wymiar szalki @ 90, h=8 mm
Temperatura pracy +10 - +40 °C
Zasilanie 230V 50Hz AC
Wyswietlacz 5,7" (panel dotykowy)
Interfejs 2 x USB 2.0; 4WE / 4WY; RS 232; Ethernet 10/100Mbit, Wi-Fi

Wymiary opakowania

595 x 395 x 420 mm

Masa netto 6 kg
Masa brutto 10 kg
Maksymalna masa prébki 60g 200 g

Doktadnos¢ odczytu
wilgotnosci

0,0001 % 0,001 %

Powtarzalnos¢ wilgotnosci

+/-0,05% (prébka ~ 2g), +/-0,01% (prdébka ~ 10g)

Zakres temperatury suszenia

max 160 °C (opcja 250 °C)

Wysokos¢ badanej prébki

Max 20 mm

Element grzewczy

promiennik IR (opcja halogen)

Moc elementu grzewczego

400 W

Sposdb suszenia

4 profile suszenia (standardowy, szybki, schodkowy, fagodny)

Opcje zakonczenia suszenia

4 tryby (czasowy, definiowany, automatyczny, reczny)

Funkcje dodatkowe

identyfikacja probki, wykres suszenia
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20. Wagosuszarki MA.R — wizualizacja

Typoszereg wagosuszarek MA.R posiada praktycznie takie same mozliwosci funkcjonalne jak seria
MA.3Y. Jednakze ze wzgledu na typ zastosowanego wyswietlacza, dostep do pewnych funkcji
wymaga wiekszej wiedzy w zakresie struktury menu urzgdzenia. Dotyczy to tych uzytkownikéw,
ktdrzy zamierzajg wykorzystywac bazy danych oraz programy suszenia.
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Rysunek nr 29. Wagosuszarka serii MA.R — niektére mozliwosci funkcjonalne

W wagosuszarkach serii MA.R system informacyjny wykorzystuje 6 baz danych takich jak baza:
uzytkownikow (max 100 uzytkownikdw)
towardéw (do 1000 towardéw)
wazen ( do 1000 wazen)
tar (do 100 tar)
programow suszenia (do 100 programéw)
raportéw z proceséw suszenia (do 1000 raportéow)

Wymiana danych w ramach systemu odbywa sie dwukierunkowo za pomocg ztgcza USB.

Wagosuszarki MA.R pozwalajg importowac i eksportowaé bazy danych wykorzystujgc zewnetrzne
nosniki Pendrive.
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Parametry techniczne wagosuszarek MA.R

MA 50/1.R MA 50.R MA 110.R MA 210.R
zk;f(';”;;r;'lie 50g 50¢g 110 g 210¢g
Doktadnos¢ odczytu 0,1 mg 1mg
Zakres tary -50g -50¢g -110¢g -210¢g
Wymiar szalki %90, h=8mm
Zasilanie 230V 50Hz AC
Wyswietlacz LCD (z podswietleniem)

Interfejs 1xRS 232, USB-A, USB-B, WiFi (opcja)

Wymiary opakowania 470 x 380 x 336 mm

Masa netto 4,9 kg

Masa brutto 6,4 kg

Masa probki max 50 g max 50 g max 110 g max 210 g
\?v?l';;tir:if odezytu 0,0001 % 0,001 %

SVCI’I"g"Zi‘;ZOaS'(:“C +/-0,05% (probka ~ 2g), +/-0,01% (probka ~ 10g)

Zakres temperatury
suszenia

max 160 °C (opcja 250 °C)

Wysokos¢ badanej
probki

Max 20 mm

Element grzewczy

promiennik IR (opcja halogen)

Sposdb suszenia

4 profile suszenia (standardowy, szybki, schodkowy, fagodny)

Opcje zakonczenia
suszenia

4 tryby (czasowy, definiowany, automatyczny, reczny)
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21. Podsumowanie

Niewatpliwie wagosuszarki sg urzagdzeniami o duzym stopniu uniwersalnosci. Dzieki temu
mozna je stosowac zardwno w czystych pomieszczeniach farmaceutycznych jak i w systemach
nadzoru nad biezgcy produkcjg. To czy za ich pomocg bedg osiggane doktadne wyniki, w znacznej
mierze zalezy od przyjetej metodyki. Ta z kolei powinna by¢ opracowana (zweryfikowana) podczas
walidacji. Tylko takie podejscie gwarantuje sukces i poprawng ocene stanu faktycznego proébki.

Z licznych kontaktéow z uzytkownikami naszych wagosuszarek wynika, ze oczekujg oni
gotowych procedur suszenia dla swoich wyrobéw. Wychodzgc naprzeciw tym potrzebom
RADWAG od wielu lat prowadzi dziatalno$¢ badawczg i edukacyjng w tym zakresie. Jednym z jej
wielu przejawoéw jest ta publikacja. Mozna, zatem mieé nadzieje, ze problemy tu omoéwione bedg
pomocne zwfaszcza dla tych, ktérych zadaniem jest wdrozenie do uzytkowania lub rozszerzenie
funkcjonalnosci posiadanych wagosuszarek. By¢ moze beda to produkty firmy RADWAG, ktére
majg wsparcie naszego Laboratorium od szeregu lat.

Stawomir Janas
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