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1. Wstepne omowienie pojecia
zawartosci wilgoci i przeglgd
technik pomiarowych

Definicja zawartosci wilgoci

Woda jest niezbedna do zycia — ma zasadnicze znaczenie dla fizycznych i chemicznych funkgcji naszego organizmu,
spozywanego przez nas jedzenia i otaczajacych nas materiatéw. W wielu branzach przemystu pomiar zawartosci wilgoci

w substancjach ma duze — o ile nie krytyczne — znaczenie dla oceny jakosci, korekty nieprawidtowych proceséw i zapewnienia
zgodnosci produktow z przepisami i wytycznymi. llos¢ dostepnej wody decyduje o okresie przydatnosci i stabilnosci wielu
systemdw; na przyktad obecnos¢ wody w produktach spozywczych ma duzy wptyw na ich podatnos¢ na aktywnos¢ chemiczna,
enzymatyczng i bakteryjna.

Zawartos¢ wody jest rowniez wazna podczas przetwarzania i transportu:

+ kosmetykow,

« Srodkéw farmaceutycznych,

¢ ZyWwnosci,

« produktéw higieny osobistej,

« masy papierniczej i produktow papierowych,

« specjalistycznych srodkédw chemicznych.

Pomiar ilosci wody zawartej w pewnych materiatach moze by¢ bardzo trudny ze wzgledu na ztozong budowe czasteczki wody
oraz duze mozliwosci tworzenia wigzan miedzyczasteczkowych. W wiekszosci przypadkéw ilos¢ wody jest fatwiej okresli¢
za pomoca pomiaru zawartosci wilgoci, definiowanej jako masa wody na jednostke masy suchego materiatu.

Wagosuszarki MB firmy OHAUS wykonuja pomiary wilgoci metoda termograwimetrycznga. Termograwimetryczna analiza wilgoci
definiuje wilgotnos¢ jako utrate masy obserwowang podczas podgrzewania prébki i opiera sie teoretycznie na odparowywaniu
wody podczas procesu suszenia. Ten pomiar nie umozliwia rozréznienia pomiedzy utratg masy spowodowanga przez utrate
komponentéw lotnych lub rozktad prébki. W zwiazku z tym zawartos$¢ wilgoci mierzona za pomoca technik termograwimetrycznych
uwzglednia wszystkie substancje, ktére wyparowuja podczas podgrzewania prébki i sa mierzone jako utrata masy

w procesie podgrzewania. Z tego wzgledu przy zastosowaniu urzadzenia termograwimetrycznego stosuje sie termin
»~zawartos¢ wilgoci” raczej niz,,zawartos¢ wody".

Co to jest termograwimetryczna analiza wilgoci?

Zawartos¢ wilgoci ma wptyw na mase, gestos¢, lepkos¢, wspotczynnik zatamania swiatta i przewodnos¢ elektryczng materiatu.
Metody testowania zawartosci wilgoci na ogét korzystaja z jednej lub wiekszej liczby tych fizycznych i chemicznych wiasciwosci.
Pomiary bezposrednie dotycza obecnosci samej wody albo poprzez jej usuniecie, albo poprzez reakcje chemiczna. Zastosowanie
termograwimetrycznego analizatora wilgoci to sposéb na dokonanie bezposredniego pomiaru zawartosci wilgoci w prébce
poprzez wykorzystanie techniki LOD (utrata podczas suszenia).

Technika LOD mierzy mase probki przed suszeniem i po oraz wykorzystuje delta masy do okres$lenia procentowej zawartosci
wilgoci jako masy utraconej podczas suszenia w poréwnaniu z poczatkowa masa probki.

Ten proces na og6t odbywa sie w piecu suszarniczym wyposazonym w wage, ktéra wyznacza poczatkowa i koncowa mase
probki oraz wykorzystuje prosty wzér matematyczny w celu okreslenia zawartosci wilgoci ([masa poczatkowa — masa koncowal/
masa poczatkowa). Ten proces zazwyczaj trwa kilka godzin i jest podatny na btedy uzytkownika. Wagosuszarka dziata na tej
samej zasadzie, lecz jest systemem automatycznym faczacym element grzejny sterowany mikroprocesorem i analizator w jednym
urzadzeniu. Dzieki zastosowaniu takiego urzadzenia pomiar zawartosci wilgoci w prébce to kwestia raczej minut niz godzin.




Technologia halogenowa a grzatka podczerwieni

Termograwimetryczne analizatory wilgoci efektywnie susza prébke, przenoszac energie w formie promieniowania (przenie-
sienie energii w formie fal lub czastek przez medium, ktérym w tym przypadku jest prébka), a takze konwekcje (przeniesienie
ciepta przez ruch masy). Dla poréwnania konwencjonalny piec suszarniczy gtéwnie korzysta z konwekgji do wysuszenia prébki.
Elementy grzejne zaréwno z metalu jak i halogenu promieniuja energiag w widmie podczerwieni. (W serii MB OHAUS stosuje sie
obie metody).

Promieniowanie podczerwone (IR) jest cze$ciag widma elektromagnetycznego pomiedzy energig mikrofalowa a widocznym
$wiattem. Fale podczerwieni obejmuja promieniowanie termiczne, a czestotliwos¢ dtugosci fali wynosi od 0,75 mikrometréw
(wartos$¢ graniczna dla widocznego czerwonego $wiatta) do 1,5 mikrometra (granica z wartosciami mikrofal).

Energia podczerwieni jest niewidoczna dla ludzkiego oka. Czerwone $wiatto, czesto kojarzone z procesem podgrzewania
podczerwienia, w rzeczywistosci jest swiattem odbitym z widma widzialnego.

Niektére wagosuszarki korzystaja z grzatki podczerwieni, ktdry jest po prostu kawatkiem metalu o niskiej opornosci
zamieniajagcym energie elektryczna na ciepto. Takie rozwigzanie jest idealne dla srodowisk (np. w przetwoérstwie zywnosci), gdzie
obecnos¢ elementdéw szklanych jest zabroniona przepisami lub ze wzgledéw bezpieczenstwa. Grzatki podczerwieni nie sa
idealne, gdyz posiadaja bardzo wysoka mase termiczna i nagrzewaja sie o wiele dtuzej niz lampy halogenowe, przez co trudniej
ja kontrolowad i nie zapewniaja optymalnej powtarzalnosci w analizatorze wilgoci. Lampy halogenowe posiadaja element
grzejny z wolframu znajdujacy sie w kompaktowej szklanej rurce napetnionej halogenem w celu ochrony elementu z wolframu.
Lampa halogenowa emituje promieniowanie podczerwone w zakresie fal krétkich od 0,75 do 1,5 mikrometra. Kompaktowe
wymiary lampy halogenowej poprawiaja czas reakgcji podczas podgrzewania/chtodzenia, przyspieszajac osiggniecie petnej mocy
grzewczej przez urzadzenie i, w rezultacie, skracajac czas suszenia probki. Pozwala to réwniez na dokfadniejszg kontrole procesu
ogrzewania.

Temperatura
zrédla ciepta

A Technologia halogenowa

— Tradycyjne
Technologia podczerwieni

» Czas

Szybki przyrost temperatury w celu minimalizacji czasu trwania
testu.




2. Instalacja i konfiguracja poczgtkowa

Prawidtowa instalacja wagosuszarki jest niezwykle wazna w celu zapewnienia wysokiej powtarzalnosci i mozliwie jak najlepszych
wynikow. Poniewaz zmiany otoczenia moga miec niekorzystny wptyw na wynik pomiaru wilgoci, wagosuszarke nalezy umiesci¢
w miejscu, w ktérym czynniki srodowiskowe (temperatura, wilgotnos$¢, drgania itp.) sa jak najbardziej stabilne.

Wazne jest nie tylko to, aby zapewni¢ stabilng temperature podczas pomiaru, lecz takze to, aby umiesci¢ wagosuszarke

w srodowisku podobnym do warunkdéw, w ktérych przeprowadzano kalibracje urzadzenia. W przypadku zmiany warunkéw
pracy, urzadzenie nalezy ponownie skalibrowac¢ za pomoca zestawu regulacji temperatury w celu uzyskania mozliwie jak
najlepszych wynikéw. Sposéb regulacji temperatury w wagosuszarkach z serii MB opisano w instrukgji obstugi.

W kolejnym dziale oméwimy czynniki, ktdre nalezy uwzgledni¢ podczas wyboru miejsca pracy wagosuszarki.

Wybor lokalizacji

Lokalizacja fizyczna

Tak jak w przypadku wag, wagosuszarki nalezy umiescic¢ na stabilnym stole, na ktérym nie wystepuja drgania. Powierzchnia
powinna by¢ wystarczajgco stabilna, aby nie rejestrowaty sie zadne zmiany masy podczas naciskania na nig lub kiedy kto$
przechodzi w poblizu. Nalezy pamieta¢, ze urzadzenie jest wyposazone w wentylator, ktéry wywotuje cyrkulacje powietrza

z otoczenia wewnatrz urzadzenia, aby zapewnic statg temperature ogniwa wagowego podczas pracy. Aby zapewnic prawidtowe
funkcjonowanie wentylatora, wagosuszarke nalezy umiesci¢ w otwartej przestrzeni i nie opierac go o $ciane.

W przypadku bardzo wrazliwych prébek oraz gdy doktadnos¢ odczytu ma krytyczne znaczenie, nalezy rozwazy¢ umieszczenie
wagsuszarki w komorze laminarnej ze $cista kontrola temperatury i wilgotnosci.

Temperatura

Zmiana temperatury i warunki zimnego rozruchu (uruchomienie urzadzenia po dtuzszej przerwie) moga miec¢ niekorzystny
wptyw na wyniki. Idealnie nalezy utrzymywac temperature robocza w wysokosci 20°C. Po instalacji urzadzenia, temperatura
powinna sie utrzymywac na statym poziomie, a urzadzenia nie nalezy umieszczac¢ w poblizu innych obiektéw emitujgcych ciepto
(w tym okien). Temperatura robocza nie powinna nigdy przekracza¢ wartosci granicznych okreslonych w instrukgji obstugi lub
arkuszu danych.

Wilgotnos¢

Duze znaczenie ma réwniez unikanie gwattownych zmian, ktére moga mie¢ wptyw na ogniwo wagowe i powodowac zmiane
dryftu temp., potencjalnie prowadzac do niedoktadnych wynikéw pomiaréw. Wilgotno$¢ wzgledna powinna wynosi¢ ok. 50%.
Wilgotnos¢ wzgledna otoczenia nigdy nie powinna przekracza¢ wartosci granicznych okreslonych w instrukgji obstugi lub
arkuszu danych. Po instalacji urzadzenia wilgotnos¢ wzgledna otoczenia powinna pozostac na tym samym poziomie.

Cyrkulacja powietrza
Tak jak w przypadku wag, wagosuszarki nalezy umiesci¢ w miejscu wolnym od podmuchéw powietrza. Dotyczy to rowniez
przeciggéw spowodowanych przez otwarte okna, ogrzewanie, klimatyzacje lub wentylacje.

Konfiguracja poczqtkowa

Wiqczanie

Po zakoriczeniu konfiguracji najlepiej jest nie odtacza¢ wagosuszarki od zasilania. Kiedy wyswietlacz zostaje wytaczony w celu
oszczedzania energii, ogniwo wagowe powinno byc¢ stale podtgczone do zrédta zasilania, aby mogto zosta¢ w kazdej chwili uzyte
do pomiaru. Po podfaczeniu urzadzenia do Zrédia zasilania po raz pierwszy urzadzenie powinno sie nagrzewac przez 3 minuty
przed pierwszym uzyciem.

Poziomowanie

Wagosusarka powinna zosta¢ wypoziomowana, aby zapewnic doktadno$¢ pomiaréw. Aby wypoziomowac urzadzenie, nalezy
obraca¢ stopki poziomujace, dopdki pecherzyk powietrza nie znajdzie w odpowiednim potozeniu. Sposéb poziomowania
opisano w instrukgji obstugi.




Regulacja

Wagosuszarki z serii MB firmy OHAUS sa wyregulowane fabrycznie i gotowe do pracy w optymalnych srodowiskach. Zaleca sie
ponowna kalibracje urzadzenia poprzez adiustacje masy i temperatury przed pierwszym uzyciem oraz w przypadku zmiany
warunkdéw otoczenia (facznie z przeniesieniem w nowe miejsce) w celu rekompensaty zmian, ktére moga mie¢ wptyw na ilos¢
energii docierajacej do powierzchni prébki. Zaleca sie rowniez okresowa adiustacje zawartosci wilgoci zgodnie ze sposobem
uzytkowania, aby zrekompensowac gromadzenie sie substancji na powierzchniach wewnetrznych (wiecej informacji w rozdziale
«Czyszczenie i konserwacja”).

3. Okreslenie zawartosci wilgoci za
pomocq wagosuszarek z serii MB

Uwaga: Ta czes¢ dotyczy wagosuszarki MB120 firmy OHAUS (a niektére funkcje mogq nie by¢ dostepne w innych modelach),
ale opisane tutaj zasady mozna zastosowac do innych wagosuszarek.

Seria wagosuszarek MB firmy Ohaus korzysta z halogenowej technologii pomiarowej (z wyjatkiem modelu MB23, ktory jest
wyposazony w grzatke podczerwieni). Te urzadzenia mozna stosowa¢ do pomiardw zawartosci wilgoci w wielu réznych
materiatach.

Coto jest metoda?

Metoda to zestaw parametrow okreslajgcych sposéb suszenia probki. Metoda obejmuje program suszenia, temperature(-y),
kryteria wyfaczenia oraz inne parametry, ktére okreslaja sposob wyswietlania wynikéw (np. jednostki miary). Uzytkownik moze
okresli¢ najlepsza metode suszenia prébki w celu osiggniecia wymaganych wynikéw.

Doktadnosc a precyzja

Dokfadnos¢ okresla, w jakim stopniu warto$¢ zmierzona jest zblizona do wartosci rzeczywistej lub prawdziwej. Precyzja okresla,
w jakim stopniu wartosci zmierzone s do siebie zblizone, powszechnie mierzy sie jg za pomoca standardowego odchylenia
zestawu wartosci. Nalezy pamieta¢, ze zadaniem wagosuszarki jest zapewnienie precyzji — tak aby wiele prébek badanych

w tych samych warunkach dawato wyniki z bardzo niewielkg zmiennoscia. Uzytkownik musi wybra¢ metode i przygotowac
probke w sposdb zapewniajacy doktadnoscé.

Precyzyjne lecz niedoktadne,

Doktadne niedoktadne nieprecyzyjne

Aby zilustrowac te koncepcje, mozna rozwazy¢ przyktad pieczenia ciasteczek. Jesli ciasto zostanie przygotowane w ten

sam sposob i podzielone na jednakowe i jednorodne kawatki na blasze do pieczenia, piekarnik mozne nie dopiec ciasta

(jesli temperatura jest zbyt niska lub czas pieczenia jest zbyt krétki) lub przypalic je (jesli temperatura jest zbyt wysoka lub czas
pieczenia jest zbyt dtugi). Jednak jesli ciasto zostanie przygotowane w sposéb konsekwentny przy zastosowaniu optymalnej
temperatury i czasu, ciasteczka za kazdym razem powinny wyjs¢ takie same. Podobnie jesli uzytkownik wagosuszarki wprowadzi
odpowiednie parametry, wyniki powinny charakteryzowac sie bardzo niskg zmiennoscia.




Parametry metody

Temperatura suszenia
Wagosuszarki z serii MB (w zaleznosci od modelu) zapewniajg szeroki wybér temperatur suszenia. Podczas suszenia mozna
osiggna¢ temperatury od 40°C do 230°C, jednak wiekszos¢ probek analizuje sie w przedziale od 100°C do 140°C.

Profile suszenia

Temperatura suszenia zastosowana do usuniecia wilgoci ma duze znaczenie dla zawarto$¢ wilgoci. Nadmierne nagrzanie moze
spowodowac wysokie wskazanie procentowe z powodu rozktadu prébki lub zmiany w jej strukturze chemicznej. Oprécz sztucznie
wysokich odczytéw wyniki bardzo trudno powieli¢ w testach, jesli profil suszenia jest zbyt ostry. Z drugiej strony, nizszy poziom
podgrzania moze zachowac integralnos¢ prébki, jednoczesnie wydtuzajac proces suszenia, przez co wyniki testu moga nie
odzwierciedla¢ warunkéw technologicznych.

Wagosuszarki z serii MB oferuja szereg programoéw suszenia, dzieki ktérym uzytkownicy moga dostosowac proces suszenia

do swoich potrzeb. Poprzez dostosowanie programu suszenia mozna zoptymalizowac pomiary wilgoci i skréci¢ czas pracy przy
minimalizacji rozktadu proébki lub zmian w jej strukturze chemicznej, ostatecznie zwiekszajgc doktadnos¢ testéw i powtarzalnosc.
Cztery podstawowe profile temperatur — standardowy, szybki, krokowy i tagodny — mozna dostosowac poprzez okreslenie
temperatur(y) docelowych(-gj).

Standardowy

Standardowy profil suszenia jest najbardziej powszechny i odpowiedni dla wiekszosci prébek. W tym profilu suszenia temperatura
docelowa zostaje osiggnieta i jest utrzymywana do korica pomiaru.

Profil temperatury

A
Standardowy
Temperatura __ |
koncowa
Temperatura |
otoczenia
| >
| »
Start Czas

Szybki

Profil suszenia szybkiego jest odpowiedni dla probek o wysokiej zawartosci wilgoci, gdyz wykorzystuje on dostepna wilgo¢

do tego, by nie dopusci¢ do zweglenia prébki. W tym profilu suszenia, w ciggu pierwszych 3 minut temperatura docelowa zostaje
przekroczona o 40%, a nastepnie obniza sie do temperatury docelowej, ktéra utrzymuje sie do korica pomiaru.

Profil temperatury
A

Szybkie

Temperatura __ |
koncowa

Temperatura |
otoczenia

>
I ~

Start Czas




Krokowy

Profil suszenia krokowego pozwala na utrzymywanie réznych temperatur przez okreslone okresy czasu, co umozliwia lepsza
kontrole temperatury suszenia. Ten profil moze by¢ przydatny dla prébek, w ktérych pierwsza temperatura zostaje najpierw
wykorzystana do suszenia i pomiaru wilgoci na powierzchni, a wyzsza temperatura do uwolnienia i pomiaru wilgoci zwigzane;j.
Alternatywnie mozna najpierw zastosowac wyzszg temperature, aby wypali¢ lotne rozpuszczalniki, a nastepnie obnizy¢ jg w celu
wykonania pomiaru zawartosci wody.

Profil temperatury

A
Suszenie
Temperatura _ |
koncowa
Temperatura |
otoczenia
| >
| >
Start Czas

tagodny

tagodny profil suszenia umozliwia uzytkownikowi wolne zwiekszanie temperatury w czasie. Moze to by¢ przydatne do wysuszenia
substancji z wysokim poziomem cukru, gdzie powolny wzrost temperatury umozliwi odparowanie zwigzanej wody przed
powstaniem warstwy skarmelizowanej, ktéra uwiezi zwigzana wode pod powierzchnia.

Profil temperatury

A
Suszenie

Temperatura |
koncowa

Temperatura |
otoczenia

i >
Start Czas

Kryteria wylqczenia

Kryterium wylaczenia okresla, kiedy wagosuszarka przestaje podgrzewac prébke i uznaje pomiar za zakoriczony. Pomiar mozna
zakonczy¢ recznie lub za pomoca kilku wbudowanych opcji w celu zapewnienia dokfadnych, odtwarzalnych wynikéw.

Kiedy i jak urzadzenie koriczy dziatanie danego profilu pomiarowego mozna zaprogramowac wedtug warunkéw czasu pracy
lub masy stabilnej. Dostepne kryteria wytgczenia dla serii MB sg zdefiniowane jako:

1. Reczne - uzytkownik definiuje koniec pomiaru i recznie wylacza urzadzenie.
2. Czasowe - urzadzenie wylgcza sie automatycznie po uptywie ustawionego czasu analizy (np. po 10 minutach).
3. Auto - urzadzenie wytacza sie automatycznie na podstawie utraty masy w jednostce czasu. Dla wbudowanych kryteriéw
automatycznego wylgczenia koniec pomiaru nastepuje, kiedy ogdlna zaobserwowana zmiana masy wynosi mniej
niz 1 miligram w okresie czasu. Dostepne wstepnie zaprogramowane opcje to:
A30 =< 1 mg utraty masy w ciagu 30 sekund (szybko schnace probki / szybkie pomiary)

A60 = < 1 mg utraty masy w ciggu 60 sekund (wiekszos¢ rodzajow prébek)
A90: Utrata masy mniejsza niz Tmg w ciaggu 90 sekund, uzywana dla substancji wolno schnacych (np. plastik)

4. Kryterium Afree — Kryterium Auto Free jest oparte na zdefiniowaniu przez uzytkownika sredniej masy traconej w jednostce
czasu. W momencie, gdy wartosci mierzone bedg nizsze niz zdefiniowane aparat zakoriczy pomiar.




Przygotowanie probki

Pobieranie i przygotowanie prébek ma bardzo duzy wptyw na odczyty wilgoci i odtwarzalnos¢. Pobieranie probek moze
oznaczac uzyskiwanie prébek z linii technologicznej w okreslonych odstepach czasu lub z partii w okreslonym dniu.

Dla odtwarzalnosci wynikdw wazne jest, aby badana prébka byta reprezentatywng, jednorodna mieszanka analizowanych
materiatéw. W wielu systemach zawartos$¢ wilgoci jest rézna w réznych miejscach materiatu. Na przyktad powierzchnia i
krawedzie moga zawiera¢ mniej wilgoci niz czesci wewnetrzne. Aby uzyskac reprezentatywna prébke, materiat powinien by¢
jednorodnie wymieszany, a czesci tej mieszanki wykorzystane do dalszych badan. (Patrz zatacznik,Przyktad nr 17).

Wybrana ilo$¢ probki moze mie¢ wptyw na odczyt wilgoci; jest niezwykle wazne, aby zastosowa¢ odpowiednia ilos¢ w celu
uzyskania prawidtowego odczytu. Typowo zaleca sie probke o wielkosci 5-10 graméw; minimalna dopuszczalna masa
to 0,5 grama. Mate prébki nalezy stosowag, tylko jesli materiaty sa trudne do pozyskania lub drogie.

Jest wazne, zeby prébka byto réwnomiernie roztozona na szalce, a stan fizyczny materiatu umozliwiat absorpcje promieniowania IR
i odprowadzenie wilgoci. Chociaz niektére prébki mozna bezposrednio umieszczac na szalce, czasem prébka wymaga pewnych
zmian stanu fizycznego (np. sproszkowania lub mielenia), aby zintensyfikowac przebieg procesu suszenia. Jest rbwniez wazne,
aby prébka nie zyskiwata ani nie tracita wilgoci podczas tego procesu. Przy dotozeniu minimalnych staran i odpowiednim
planowaniu mozna tatwo unikna¢ zmian w zawartosci wilgoci podczas przygotowywania prébek.

Zaleca sie badanie prébek natychmiast po ich przygotowaniu. Przechowywanie prébki w hermetycznie zamknietym pojemniku
sprawi, ze migracja wilgoci nie bedzie mozliwa przed analiza ani pomiedzy poszczegélnymi analizami.

Naktadanie prébki na szalke
Wielko$¢ prébki zalezy od mozliwosci utozenia prébki na szalce i zawartosci wilgoci w probce. W zaleznosci od zawartosci wilgoci
wielko$¢ badanej prébki moze mie¢ wptyw na optymalizacje warunkéw suszenia i odtwarzalnosé.

Réwnomierne roztozenie prébki na szalce bedzie miata réwniez wpltyw na odczyt zawartosci wilgoci i odtwarzalno$é pomiaru.
Idealnie prébka powinna by¢ utozona na powierzchni szalki, tworzac cienka, rowna warstwe. Prébka moze sie spali¢, jesli zostanie
roztozona zbyt cienko, a zbyt gruba warstwa moze powodowac zatrzymywanie wilgoci — w kazdym przypadku bedzie to mie¢
wptyw na doktadnos¢ i odtwarzalno$¢ koricowego odczytu zawartosci wilgoci.

Prawidtowy rozktad prébki Niewtasciwy rozktad probki
7 AN
Prawidtowa ilos¢ Roztozenie
Jednolicie roztozona Stozki

O

Zbyt duza ilos¢

Zastosowanie sqczek z wiokna szklanego

Saczki z widkna szklanego sa przydatnym srodkiem do nakfadania prébek ptynnych dzieki obojetnej, porowatej powierzchni.
Rozprowadzenie ptynu na saczku z widkna zmniejsza napiecie powierzchniowe prébki, zwiekszajac ogélng powierzchnie probki i
skracajac czas analizy. W przypadku bardzo wrazliwych pomiaréw lub do celéw badawczych, saczki mozna przechowywac w eksyka-
torze, aby unikna¢ wptywu podktadki na odczyt zawartosci wilgoci. (Nie ma to zasadniczego znaczenia dla rutynowych analiz).

Saczki z wkdkna szklanego mozna réwniez wykorzysta¢ do materiatéw wrazliwych na ciepto lub wytwarzajacych,,naskérek” podczas
procesu suszenia. Stosujac saczek jako warstwe gérna lub umieszczajac materiat pomiedzy dwoma saczkami, chronimy prébke przed
promieniowaniem IR. Prébke mozna osuszy¢ przy zastosowaniu ciepta konwencjonalnego zamiast promieniowania podczerwonego.




4. Rozpoczecie pracy:
Rodzaj probki i opracowanie metody

Wagosuszarki z serii MB firmy OHAUS mozna stosowac do analizy wielu réznych materiatéw. Urzadzenia z serii MB maja bogaty
wybor opcji (np. temperature, programy suszenia, kryteria wylgczenia) umozliwiajacych opracowanie najlepszej metody do analizy
danej substancji. Jednak przygotowanie optymalnej metody moze stanowi¢ wyzwanie; z tego wzgledu zalecamy poswiecenie
odpowiedniej ilosci czasu na eksperymentowanie z opracowaniem metody.

Podczas projektowania i optymalizacji protokotu badania nalezy posiada¢ odpowiednig wiedze na temat materiatu.
Przed przystapieniem do pracy nalezy wzig¢ pod uwage trzy czynniki wymienione ponizej:

- Na podstawie informacji w literaturze
Przyblizona zawarto$¢ wilgoci « Obliczona ze skfadnikéw poczatkowych
- Oszacowana przez poréwnanie z podobnymi materiatami

- Obecnos¢ sktadnikéw lotnych oprécz wody
Wrazliwos¢ na ciepto + Obecnos¢ sktadnikéw tatwopalnych
- Whasciwosci spalania prébki

- Whasciwosci powierzchniowe, zwiekszona absorpcja podczerwieni
- Rdwnomierna ekspozycja prébki na ciepto

- Zwiekszona przewodnos¢ cieplna

- Mozliwo$¢ odprowadzenia ciepta i wilgoci z powierzchni

Stan fizyczny prébki

Najpowszechniejszym sposobem opracowania metody dla okreslonej substancji jest uzyskanie wartosci referencyjne;j,

a nastepnie przygotowanie metody pozwalajacej na uzyskanie wartosci docelowej w mozliwie jak najkrétszym czasie suszenia.
Aby uzyskac wartos¢ referencyjna, nalezy zastosowac konwencjonalng procedure LOD oraz analizator i piec suszarniczy.
Alternatywnie, mozna wykorzystac eksykator, titrator Karla Fischera lub inne metody.

Po uzyskaniu wartosci referencyjnej mozna przystapi¢ do opracowywania odpowiedniej metody na wagosuszarce. Zalecamy
przygotowanie probki i wysuszenie jej do intuicyjnie wytypowanej temperatury, a nastepnie analize otrzymanej krzywej
suszenia. Na przyktad:

- Standardowe suszenie w temp. 120°C
« Kryterium wytaczenia A60

Zrozumienie krzywej suszenia wygenerowanej podczas suszenia probki pomoze w okresleniu odpowiednich warunkéw badania
probki. Asymptotyczne krzywe suszenia wskazuja na probki osiagajace statg wartos¢ wilgoci podczas procesu suszenia.
Optymalizacja profilu temperatury i kryterium wytgczenia jest na ogét prosta i pozwala na uzyskanie powtarzalnych danych.




Zawartosc wilgoci
A

. Asymptot Wartos¢
(%) Wynik
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Wiasciwy czas za Czas
zakonczenie pomiaru

W przedstawionym przyktadzie (rysunek 6) prébka osiggneta stan stabilny, spetniajac kryterium wyfgczenia. Jesli osiggnieta wartos¢
koncowa jest nizsza niz warto$¢ oczekiwana, oznacza to, ze temperatura nie jest wystarczajgca wysoka, aby umozliwi¢ uwolnienie catej
zwiazanej wilgoci; nalezy zwiekszac temperature i powtarza¢ pomiar, dopoki nie zostanie osiggnieta optymalna temperatura.

W przeciwnym przypadku, jesli uzyskana wartos¢ jest zbyt wysoka, moze to wskazywac na zmiane sktadu (spalenie) prébki; nalezy
zmniejszac temperature i powtarza¢ pomiar. Nalezy przeprowadza¢ wzrokowe kontrole prébki, aby méc stwierdzi¢, czy nie doszto

do jej spalenia lub zweglenia.

W innych przypadkach prébki moga nie osiagnac stabilnej masy podczas catego procesu suszenia — w takich sytuacjach uzyskany
profil suszenia bedzie przypominac profil przestawiony na rys.7. Taka krzywa wskazuje na rozktad termiczny prébki lub state parowanie
sktadnikéw lotnych. Optymalizacja w tym przypadku moze wymagac obnizenia profilu temperatury zastosowanego podczas
suszenia. Koriczenie testu po uptywie okreslonego czasu oraz zachowanie takiej samej poczatkowej masy prébki réwniez przyczynia
sie do uzyskania lepszej powtarzalnosci.

Zawartos¢ wilgoci (%)
A

Wynik —
Asymptota—]|

\

[
Prawdopodony Czas
czas za zakonczenie
pomiaru

W niektérych przypadkach moze by¢ konieczne okreslenie zawartosci wilgoci wylacznie za pomoca analizatora (tj. nie zostanie
podana wartos¢ referencyjna, lub nie mozna jej zmierzy¢). Metode nalezy wéwczas opracowac zgodnie z powyzszg definicja w
celu osiagniecia jak najkrétszego czasu suszenia i powtarzalnych wynikéw. Warto jest przeprowadzi¢ kilka pomiaréw, aby okresli¢
i zwalidowa¢ metode. Nalezy pamieta¢, ze wynik moze nie wskazywac rzeczywistej zawartosci wilgoci, lecz moze by¢ analogiem
lub punktem odniesienia do wartosci wilgoci (tj. wartos¢ koricowa nie reprezentuje petnej i prawdziwej zawartosci wilgoci,
mozna wykry¢ odstepstwa od rzeczywistej zawartosci wilgoci w prébce).

Zgodnosc wagosuszarek z zasadami dobrej praktyki laboratoryjneji normami ISO

Kontrola jakosci ma w wiekszosci firm znaczenie krytyczne ze wzgledu na koniecznos$¢ zachowania konkurencyjnosci, a wago-
suszarka stanowi wazna czes$¢ systemu kontroli jakosci. Wagosuszarke OHAUS MB120 mozna tatwo zintegrowac z ogélnym syste-
mem jakosci, np. zgodnym z zasadami najlepszej praktyki laboratoryjnej lub produkcyjnej, lub wdrozy¢ w organizacji jako norme,
taka jak ISO9000. Wymagania zasad dobrej praktyki i normy I1SO narzucaja obowigzek prowadzenia dokumentacji wszystkich
procedur regulacji/kalibracji oraz testow wykonywanych na urzagdzeniu pomiarowym.




Element pomiarowy kazdej wagosuszarki OHAUS mozna wyregulowac zgodnie z procedurg opisang w instrukcji i przy uzyciu
certyfikowanej wagi.

Element grzejny wagosuszarki mozna réwniez wyregulowac za pomoca odpowiedniej procedury dla wagosuszarek. Element
grzejny mozna wyregulowac zgodnie z procedura przedstawiong w instrukgji obstugi. Procedure te mozna przeprowadzic

za pomoca skalibrowanego termometru, aby zapewnic¢ wyznaczanie zawartosci wilgoci w identycznych warunkach bez wzgledu
na lokalizacje.

Te regulacje mozna udokumentowa¢, korzystajac z oprogramowania produktu i dofgczonej drukarki.

--OZNACZANIE WILGOCI-
Halogenowy analizator
wilgoci, typ MB120
SNR (urzgdzenie suszace) B550824411
SNR (terminal)
SW (urzgdzenie suszace) 1,20
SW (terminal) 1.01.01
Nazwa metody
Program suszenia
CIASTECZKA Standardowy
Temperatura suszenia 160°C
Wyigczanie swobodne (1mg/20s)

Masa poczgtkowa 1,917 g
00:00 min 0,00 %MC
00:30 min 12,05 %MC
01:00 min 27,07 %MC
01:30 min 39,49 %MC
02:00 min 51,80 %MC
02:30 min 63,33 %MC
03:00 min 71,94 %MC
03:30 min 77,31 %MC
04:00 min 80,18 %MC
04:30 min 81,06 %MC
04:35 min 81,06 %MC
Czas catkowity 4:37 min
Wynik koncowy 81,06 %MC
Identyfikator prébeki:

Podpis

23 lutego 2016 09:35
---------- KONIEC ---------




5. Czyszczenie i konserwacja

Utrzymywanie odpowiedniej czystosci wagosuszarki i zapewnienie prawidtowej kalibracji urzagdzenia pomaga uzyskac
prawidtowa prace urzadzenia i spdjne wyniki. Nalezy sprawdzi¢, czy wszystkie powierzchnie komory grzewczej sg wolne od kurzu
i pozostatosci z poprzednich pomiaréw. Obszar wokét szalki na prébke powinien byc¢ czysty — nalezy z niego usuna¢ pierscien

i oprézniac go, kiedy zajdzie taka potrzeba. Zaleca sie stosowanie tagodnego srodka czyszczacego do przemywania wszystkich
powierzchni. Wagosuszarki MB90 i MB120 umozliwiaja wyjecie ostony szalki ponizej elementu grzejnego, co znacznie utatwia
czyszczenie (bez stosowania narzedzi) w celu zapewnienia rbwnomiernego przenoszenia ciepfa do prébki.




Zatqgcznik A— Przyktadowe metody

Tabela zastosowan — przyktadowe metody

Prébka Waga docelowa
(%) Suche sktadniki zywnosci

Maka 39
Maczka kukurydziana 39
Kakao w proszku 39
Mieszanka nales$nikowa 39
Mieszanka na ciasto 39
Mleko w proszku 39
Kawa rozpuszczalna 39
Syropy cukrowe

Miéd 19
Melasa 19
Syrop kukurydziany 19
Gotowe produkty spozywcze pieczone/smazone
Ciasto 3g
Krakers 39
Stodki herbatnik 59
Chips ziemniaczany 39
Prazone orzeszki ziemne 39
Rézne produkty

Marchewka 39
Suszone warzywa 29
Suszone ziota 19
Gotowy do spozycia budyn 29
Kremowy sos satatkowy 39
Niskottuszczowy sos 29
Pasza/karma dla zwierzat/ziarna

Sucha karma dla pséw 59
Granulowana karma dla zwierzat domowych | 5g
Srutowana kukurydza 59
Nasiona zyta 59
Produkty higieny osobistej

Mydto do rak w ptynie 19
Mydto w kostce 29
Pasta do zebdéw 19
Krem do skory 19
Dezodorant w sztyfcie 29
Detergent w proszku 39
Rézne

Farba lateksowa 19
Klej do drewna 19
Mieszanka zaprawy 39

Mieszanka ziemi 39

Metoda przyg.

tak jak jest, dobrze wymieszana
tak jak jest, dobrze wymieszana
tak jak jest, dobrze wymieszana
tak jak jest, dobrze wymieszana
tak jak jest, dobrze wymieszana
tak jak jest, dobrze wymieszana
tak jak jest, dobrze wymieszana

pomiedzy filtrami
pomiedzy filtrami
pomiedzy filtrami

jednorodna mieszanka okruchéw
jednorodne mielone okruchy
jednorodne mielone okruchy
mate kawatki

mielone, 15 sek.

tarta

tak jak jest

tak jak jest

pomiedzy filtrami

rozsmarowany na szklanej podkfadce
pomiedzy podkfadkami

mielona, 30 sek.
mielona, 30 sek.
mielona, 30 sek.
mielone, 45 sek.

cienko rozsmarowane na podktadce
cienkie ptatki zeskrobane do naczynia
cienko rozsmarowane na podktadce
cienko rozsmarowane na podktadce
cienkie ptatki zeskrobane do naczynia
tak jak jest

pomiedzy filtrami

cienko rozsmarowane na podktadce
tak jak jest

tak jak jest




Profil suszenia

szybki, 130°C
szybki, 130°C
standardowy, 160°C
standardowy, 160°C
standardowy, 140°C
szybki, 80°C
standardowy, 95°C

krokowy, 130°C 5 min, 110°C 3 min
krokowy, 130°C 5 min, 110°C 3 min
krokowy, 140°C 3 min, 110°C 6 min

krokowy, 140°C 3 min, 110°C 4 min
szybki, 80°C

szybki, 95°C

standardowy, 95°C

standardowy, 95°C

krokowy, 180°C 3 min, 120°C 3 min
szybki, 80°C

standardowy, 110°C

krokowy, 180°C 3 min, 120°C 3 min
krokowy, 180°C 3 min, 120°C 3 min
szybki, 130°C

szybki, 80°C

szybki, 110°C
szybki, 110°C
szybki, 110°C

krokowy, 180°C 3 min, 120°C 1 min
standardowy, 110°C

szybki, 130°C

krokowy, 180°C 3 min, 120°C 8 min
standardowy, 110°C

szybki, 110°C

szybki, 170°C
standardowy, 135°C
szybki, 200°C
szybki, 200°C

Kryteria wylaczenia | Czas

A/60
A/60
czasowe
czasowe
reczne
reczne
A/30

czasowe
czasowe
A/30

A/30
A/60
czasowe
A/30
czasowe

A/30
A/30
A/30
A/30
reczne
A/30

czasowe
czasowe
czasowe
czasowe

A/30
A/30
A/30
A/30
A/30
A/30

A/30
A/30
A/30
reczne

4 min.
4 min.
5 min.
5 min.
4 min.
4 min.
5 min.

8 min.
8 min.
9 min.

7 min.
4 min.
4 min.
2 min.
5 min.

18 min.
3 min.
2 min.
15 min.
4 min.
10 min.

4 min.
4 min.
4 min.
4 min.

4 min.
7 min.
3 min.
11 min.
9 min.
3 min.

5 min.
7 min.
1 min.
5 min.

% MC

134
12.5
7.4
124
52
3.7
14.5

16.1
21.7
21.7

336
3.7
53
0.78
13

89.4
24
9.8
71
34.9
72.6

5.8

11.3
10.2
10.6

82
9.74
34.7
87.7
36.7
6.2

58.3
529
1.73
68.9

wartosc¢ p (%)

0.11
0.15
0.12
0.07
0.09
0.2

0.06

0.07
0.48
0.1

0.2

0.04
0.03
0.08
0.04

0.08
0.01
0.04
0.1

0.95
0.14

0.08
0.13
0.04
0.21

0.09
0.21
0.03
0.35
0.4

0.22

0.26
0.42
0.04
0.66




Rozwiqzywanie problemow

Problem Mozliwe rozwiagzania
Prébka spala sie podczas analizy « Obnizy¢ temperature
- Wyprébowac program krokowy lub tagodny, aby kontrolowac
temperature

- Skrdci¢ czas pracy/ekspozycji na ciepto

« Chroni¢ prébke, przykrywajac ja saczkiem z widkna szklanego
Czas analizy jest zbyt dtugi « Zwiekszy¢ temperature suszenia

« Zastosowac program szybki lub krokowy

« Zmniejszy¢ wielkos¢ prébki

- Zwiekszy¢ powierzchnie poprzez zastosowanie saczka

z wibkna szklanego

Wyniki nie sa doktadne « Zwiekszy¢ mase probki (niski % MC)

« Zmniejszy¢ mase prébki (wysoki % MC)

- Wyprébowac automatyczne kryterium wytaczenia

- Sprawdzic¢ profil suszenia pod katem statej masy

- Zapewnic¢ jednorodne prébkowanie

Wyniki nie sg odtwarzalne - Zwrdci¢ uwage na jednolite przygotowanie probek niemajace wptywu
na prébke
- Wyprobowac automatyczne kryterium wytaczenia
- Uwzgledni¢ profil suszenia, spalanie probki lub niewystarczajace
suszenie prébki

Prébka traci mase podczas wazenia + Robi¢ przerwy pomiedzy pomiarami, aby urzadzenie mogto przestygnac
- Naktadac prébke na szalke suszaca poza urzagdzeniem suszacym

Prébka nie osigga stalej masy podczas suszenia | - Zastosowac czasowe kryteria wylaczenia
- Obnizy¢ temperature suszenia

Prébka topi sie podczas podgrzewania - Zastosowac saczek z widkna szklanego
Zawarto$¢ wilgoci w prébce jest niska « Zwigkszy¢ wielko$¢ probki
Prébka zawiera materiat tatwopalny « Postepowac zgodnie z zasadami bezpieczeristwa zawartymi

w instrukcji obstugi

Dodatkowe porady dotyczqce uzytkowania wagosuszarki

Wagosuszarki z serii MB firmy OHAUS to doskonate narzedzia do prowadzenia rutynowych analiz w zaktadzie przetwoérczym.
Sa wytrzymate, tatwe w obstudze i szybko dostarczaja miarodajnych danych. Mozna je réwniez stosowaé w laboratoriach
badawczych przy prowadzeniu podstawowych badan naukowych Nalezy podja¢ pewne srodki ostroznosci w celu zapewnienia
odtwarzalnych i jak najdoktadniejszych wynikéw pomiaru uzyskiwanych za pomoca tych urzadzen. Ponizej przedstawiono
sposoby kontrolowania zmiennych operacyjnych dla wagosuszarek:

- Odczekad, az urzadzenie ostygnie pomiedzy pomiedzy analizami. Jesli po poprzedniej analizie wewnatrz urzadzenia nadal
panuje bardzo wysoka temperatura, moze to mie¢ wptyw na odczyt masy poczatkowej i spowodowac niedokfadnos¢ koricowej
wartosci MC.

« Nalezy utrzymywac jednolita warto$¢ masy poczatkowej. Odczyt koricowy (masa) to czynnik w procesie suszenia, tak wiec
zachowanie jednolitej masy poczatkowej zminimalizuje r6znice spowodowane parametrami fizycznymi wprowadzanej prébki
i profilem suszenia.

« W miare mozliwosci nalezy kontrolowac srodowisko laboratorium. W przypadku bardzo wrazliwych prébek oraz gdy
dokfadnos¢ odczytu ma krytyczne znaczenie, nalezy rozwazy¢ zastosowanie komory laminarnej ze $cista kontrola temperatury
i wilgotnosci. Ogdlnie rzecz biorac, najlepszym rozwigzaniem jest umieszczenie urzadzenia w pomieszczeniu bez okien, aby
zminimalizowa¢ ekspozycje na skrajne temperatury, przeciagi i inne warunki sSrodowiskowe.




Przyktad nr 1: Jednorodnos¢ probki

Ponizszy przypadek ilustruje koniecznos¢ zachowania jednorodnosci prébki. W tym przypadku zbadano prébke zéttego ciasta
pod katem % zawartosci wilgoci. Kawatki ciasta odtamano w dowolnie wybranych miejscach, a nastepnie rozdrobniono

na drobne okruszki i utozono na szalce wagowej. Probki suszono przy wykorzystaniu profilu krokowego (140°C 3 min, 110°C
do catkowitego wysuszenia). Zakonczenie analizy zostato wyznaczone przez automatyczne wylgczenie urzadzenia (A30).

Wyniki pierwszych trzech analiz:
% zawartosc¢ wilgoci = 35,03, 36,05, 32,95
Srednia warto$¢ = 34,68
Odchylenie standardowe = 1,58

Wyniki testow wykazaty dos¢ znaczne rozproszenie, przy bardzo wysokiej wartosci odchylenia standardowego. Ocena krzywej
suszenia i produktu koncowego po suszeniu wykazata wystarczajgce wysuszenie probki bez oznak rozktadu. Wynikato z tego,

ze profil temperatury byt odpowiedni dla ciasta, a problem mégt by¢ efektem braku jednorodnosci samej prébki. Przygotowano
nowa prébke, pobierajac fragmenty z jej reprezentatywnego przekroju, rozdzielajac je na drobne okruchy i doktadnie mieszajac.
Drugga serie analiz przeprowadzono na bardziej jednorodnie wymieszanej prébce ciasta.

Ponizej przedstawiono wyniki z drugiej serii analiz przy wykorzystaniu bardziej jednorodnej prébki ciasta:
% zawartos¢ wilgoci = 33,60, 33,83, 33,42
Srednia wartos¢ = 33,62
Odchylenie standardowe = 0,2

Dane uzyskane z tych prébek sg bardziej powtarzalne, a warto$¢ odchylenia standardowego miesci sie w zakresie roboczym
urzadzenia.
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