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MERENi PROVOZNICH VELICIN V CUKROVARNICTVi

Méreni vihkosti v pevnych latkach

MEASUREMENT OF PROCESS VARIABLES IN SUGAR INDUSTRY:
MOISTURE MEASUREMENT IN SOLIDS

Dusan Kopecky, Karel Kadlec — Vysoka Skola chemicko-technologicka v Praze

Urcovani mnozstvi vody piitomné v pevnych latkdch patii
mezi dulezitd laboratorni a zejména pramyslova méfeni. Pfesnost
méfeni vlhkosti, kterd je zdvisld na vybéru vhodné méfici
metody, presnosti méfidla a zkuSenosti obsluhy, mtze zasadné
ovlivnit rychlost vyroby ¢i kvalitu vyrobku. Ve specializovanych
vyrobnich procesech, napf. tam kde dochazi k transferu materidlu
na zakladé¢ vazeni, mohou dokonce i velmi malé chyby v urceni
vlhkosti vést k velkym ekonomickym ztritim. Davodu pro¢
meéfit vihkost pevnych litek v pramyslu je mnoho. V konkrétnim
pfipadé cukrovarnické vyroby je to pfedevsim dlouhodobid
skladovatelnost krystalového cukru v silech a v obalech, v piipadé
mouckového cukru je vihkost cukru a jeho skladovatelnost Gzce
spojena s agregaci ¢astic cukru. Tyto parametry jsou navic ¢asto
svazany s provoznimi piedpisy a pozadavky na kvalitu vyrobku.

Obsah vlhkosti v suSeném vzorku X se vypocitd jako
pomér hmotnosti vody m, a pocate¢ni hmotnosti vzorku m,
a vyjadfuje se v procentech:
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kde m; je hmotnost vysusené¢ho vzorku.

Chemické metody

Chemické metody jsou charakteristické vysokou mirou
piesnosti a adaptability na rizné typy vzorku, ale také delSim
casem nutnym k jejich provedeni a potfebou velmi zkusené
a zru¢né obsluhy a Casto i dobfe vybavené laboratore. Nejda-
lezit¢jsi metodou je chemicka reakce zaloZend na oxidaci oxidu
sifi¢itého jodem a metanolovym roztokem hydroxidu, v SirSim
povédomi zndmi jako tzv. Karl Fisherova titrace (KF titrace).
KF titrace je provddéna coulometricky ¢i volumetricky a jeji
konec je detekovin nejcastéji potenciometricky. Jelikoz v piipadé
potravin nejsou piilis casté tzv. bo¢ni reakce KF reaktant
s interferujicimi latkami, jedna se o velmi selektivni metodu.
KF titrace je velmi Casto implementovana do tzv. autotitratoru,
kde dosahuje pfesnosti az 5 ppm a je proto pouZzivina jako
metoda referencni. Vyuzivat ji lze v rozsazich od jednotek
ppm do 100 %. Metoda je schopna zaroven detekovat volnou
i vizanou vodu. Podrobnosti o KF titraci a zpusobu pfipravy
konkrétnich vzorkt uvadi specializovana literatura (1).

Gravimetrické metody

RozliSujeme dva zakladni pfistupy k méfeni vlhkosti pomoci
gravimetrickych metod. Prvni spoc¢ivd ve vazeni vzorku pied
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a poté co z n¢ho byla odejmuta veskerda vlhkost, ve druhém
je vazeno mnozstvi kondenzované vody ¢i vody odejmuté ze
vzorku a absorbované susidlem. Na zakladé téchto dvou pii-
stupu byla vypracovina fada metod a pristroju, které reflektuji
potfeby méfeni vihkosti v raznych typech materidlu, véetné latek
nachylnych k tepelnému rozkladu (napf. organickych materiala),
takZe dnes patfi gravimetrické metody mezi zdkladni metody pro
urCovani vlhkosti pevnych liatek. Metody jsou vSak limitovany
diskontinudlnim charakterem méfenti, delSim ¢asem nutnym pro
dosazeni pfesného vysledku a potfebou obsluhy s empirickymi
zkuSenostmi s danym typem vzorku.

Nejrozsifendjsi gravimetrickou metodou pro ur¢ovani vlh-
kosti v pevnych latkach je suSeni v susarné spojené s vazenim.
VyuZivaji se pfi ni specidlni zafizeni, které kombinuji susdrnu

Obr. 1. Susici vahy s dvojitou teplotni kontrolou (upraveno podle
www.kett.com)
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Obr. 2. Méreni vihkosti odporovym vihkomérem (upraveno podle
www.cleanfax.com)
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Obr. 3. Blokové schéma IC analyzétoru vihkosti pro méfeni meto-
dou reflexe, upraveno podle (2)

zdroj 1€ zareni

detektor

automaticke
vyrovnavani
citlivosti

v

synchronni
detektor

!

multiplexer

predzesilovaé (>

vzorek

mikroprocesor [4—

!

displej

AD prevodnik

Obr. 4. Prirez IC analyzatorem vihkosti, podle www.thermo.com
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a vahy, tzv. susici vahy. VIhky vzorek je umistén na misku vah,
ktera se nachdzi v prostoru susarny. Vzorek je prubézné viazen
a po nékolika hodinach dojde k vysusSeni vzorku a ustdleni jeho
hmotnosti. Rozdil mezi vlhkym vzorkem a vzorkem po ustileni
hmotnosti v idedlnim pfipadé odpovidi hmotnosti odpafené
vody a lze tedy snadno dopocitat vihkost vzorku. Vyhodou této
metody je jednoduchost a navic neni vyzadovana pocatecni
kalibrace. Vysledek uvedeného méfeni vsak muze byt zatizen
celou fadou chyb, které je nutno pfi vyhodnocovani uvazovat
(napf. ustaveni rovnovahy mezi tlakem vodnich par nad vzorkem
a atmosférou v susarné, kterou je nutné narusovat promyvanim
susicich vah suchym plynem; zadrzovani vody v kapildarach ¢i
bunkach i pfi velmi vysokych teplotidch suSeni; vyvoj tékavych
latek pfi tepelném rozkladu organické hmoty, aj.). Teplotu a ¢as
potfebny k suseni vzorku pomoci susicich vah proto nelze
stanovit explicitné, ale jsou dany predevsim empiricky.

120

Vhodna volba tepelného zafice (infracerveny, mikrovinny
nebo induktivni ohfev) muze zkratit celkovou dobu susSeni,
fadové na minuty. Pro nékteré vahy jsou proto piimo od vyrobce
dodavany tabulky s teplotami a ¢asy potiebnymi pro suseni
konkrétniho materidlu (napf. ¢okolady, jablek, tabaku, pSenice,
kdvy atd.), pfipadné jsou tyto tabulky pfimo soucdsti suSicich
programu v paméti vah. Vihy pouzivané pro vazeni jsou dnes
zpravidla digitdlni a plné automatické. U vah je zpravidla nutna
teplotni kompenzace, nebot teply vzduch v su$irné muze
ovliviiovat pfesnost vizeni.

Moderni piistroje mohou byt vybaveny az dvojitym teplotnim
méfenim — termocldnkem, ktery umoziuje sledovat teplotu
v okoli vzorku, a infracervenym teplomérem, ktery monitoruje
piimo teplotu povrchu vzorku (obr. 1.). Tyto dvé teploty jsou
Casto rozdilné a jejich piesny monitoring pomaha vyrazné urych-
lit dobu suSeni vzorku a ve svém dusledku zamezuje i jeho
poskozeni.

Susici vahy nabizené na trhu jsou urceny pro vétsinu typt
materidl(l, od zrnitych materidla, pres vlakna po organické i syn-
tetické latky. Hmotnost vzorku se zpravidla pohybuje maximalné
do nékolika stovek gramu, néktefi vyrobci dodavaji zafizeni pro
méfeni az 10 vzorkd najednou. Spravnou volbou doby a teploty
suSeni lze dosdhnout i zbytkové vlhkosti vzorku 0,01 %.

Obr. 5. Infracervené analyzatory vihkosti NDC (www.ndc.com):
a) laboratorni analyzator vihkosti zrnin, b) provozni snimac,
¢) provozni méreni vihkosti Skrobu
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Metody zalozené na méreni elektrickych velicin

Metody zalozené na méfeni elektrickych velic¢in 1ze obecné
rozdélit na odporové (impedancni) a kapacitni (dielektrické).

Odporové vlhkoméry se vyznacuji velmi jednoduchou
konstrukci (obr. 2.), s tim spojenou nizkou cenou, avsak také
nizsi presnosti (od +1,5 % do +3,0 %) v porovnani s vétSinou
zde uvedenych metod. Zikladem jsou dvé elektrody s fixni
vzdalenosti, které se do vzorku zabodavaji, pfipadné zasouvaji.
Po zabodnuti elektrod do vzorku prochdzi mezi elektrodami
elektricky proud £, a je méfeno elektrické napéti U,,. JelikoZ se
zpravidla jednd o stejnosmérné veli¢iny, lze pomoci Ohmova
zakona dopocditat elektricky odpor vzorku R,,. Se vzrlstajici
vlhkosti se bude snizovat elektricky odpor méfeného vzorku.
Na pfesnost méfeni nemd vliv hustota materidlu, ale k chybé
méfeni dochdzi, kdyz vzorek obsahuje veliké mnoZstvi
rozpusténych iontl, které vyrazné zvysuji elektrickou vodivost.

Hlavni doménou odporovych vlhkomért je méfeni vihkosti
dfeva. Na obdobném principu vSak funguji pfiru¢ni i stolni
vlhkoméry pro méfeni vlhkosti zemédélskych plodin jako je
je¢men, kava, kukufice, len, seno, oves, téstoviny, fepka, ryze,
Zito, s6ja ¢i pSenice.

Kapacitni snimace vyuzivaji vysoké relativni permitivity
vody (& = 80) a tedy velkého rozdilu v dielektrickém chovini
suchého a mokrého vzorku. Jejich konstrukce je relativné jed-
noduchd a tedy i levnd. Kapacitni méfice vlhkosti jsou vSechny
zaloZeny na stejném principu, lisi se zpravidla pouZitou
frekvenci méficiho signdlu. Oscila¢ni obvod vlhkoméru vysild
radiofrekven¢ni vlnu (napf. na frekvenci 125 kHz) pomoci
vysilaci elektrody skrze vzorek do pfijimaci elektrody, kde
je sejmuta a zpracovdna na udaj o vlhkosti. Kapacitni méfice
vlhkosti se proddvaji v pfenosném provedeni, zejména jako
vlhkoméry dieva a déle pak vlhkoméry obilného zrna. Snimana
kapacita obilovin, ryze, kavy ¢i sojovych bobu vsak nezdvisi
pouze na mnozstvi vody ve vzorku, ale také napf. na velikosti
zrna, proto je nutné vlhkomér pro kazdy typ vzorku kalibrovat.
Vyhodou této metody je, ze nijak neovliviiuje vzorek, a tak
odpadaji napiiklad problémy s uvoliiovanim dalSich tékavych
latek jako u suSicich vah.

Pii méfeni vlhkosti sypkych latek tvofi vzorek ndplin mezi
elektrodami kondenzitoru. Méfeny vzorek obilnych zrn, olejnin
¢i jiného produktu se naplni do prostoru mezi elektrodami
méficitho kondenzatoru.

Spektrometrické metody

Molekula vody se vyznacuje trvalym dipSlovym momentem,
ktery je piicinou schopnosti vody absorbovat elektromagnetické
zafeni v infradervené &asti spektra. Voda se ve IC spektru
projevuje charakteristickymi absorpénimi pasy, zejména v oblasti
1,4 az 1,45 pm a ddle v rozmezi 1,9 az 1,94 pm. Pfitomnost vody
v materidlu je indikovdna na zdklad¢ jejich absorpcnich pasu,
mnozstvi vody je potom zjistovino z intenzit téchto pasu.

Pifi méfeni se pouZzivaji zejména analyzatory vlhkosti
pracujici v blizké infracervené oblasti na vlnové délce 0,78
az 2,5 ym (Near-Infrared Region, NIR). Analyzitory mohou
byt jednotcelové (pouze méfeni vlhkosti) ¢i multifunkéni
umoziujici méfit i koncentrace dalSich litek. Vzhledem k tomu,
ze u pevnych litek je infracervené zafeni zcela pohlceno jiz
v tenké povrchové vrstvé materidlu, pouzivd se pfi méfeni
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zejména reflexni metoda. Absorpce se pouziva pouze vyjimecneé,
pii méfeni tenkych materidla, jako je napiiklad papir, kdy ¢dst
zdfeni také vzorkem prochdzi. Intenzita odrazeného zafeni je
nepiimo umérnd koncentraci vlhkosti ve vzorku, zavislost je
nelinedrni.

IC analyzitor pro méfeni vlhkosti metodou reflexe je
zobrazen v blokovém schématu na obr. 3. Na obr. 4. je zobrazen
prufez multifunkénim analyzatorem vlhkosti a sloZeni (jedna se
pouze o jednu z vice moZnych konstrukci). Paprsek IC zifeni je
emitovan ze zdroje, kterym je infracervena halogenova zarovka
v kfemikovém pouzdru. Zafeni prochdzi dvéma optickymi
drahami skrze optické filtry, které vybiraji pouze specifickou
vlnovou délku. Zareni odrazené od povrchu vzorku je pomoci
zrcadla sbirdno a odrdzeno do PbS fotoelektrického detektoru.
Druhd opticka draha slouZzi jako vnitini reference, kterd potlacuje
nestabilitu zdroje zafeni.

Hlavni vyhodou IC analyzitort je jejich schopnost méfit
velkou rychlosti (pasové dopravniky) velmi nizké koncentrace
vlhkosti (asi do 10 %), a to bezdotykové a nedestruktivné. Piistroje
vsak vyzaduji empirickou kalibraci pro dany typ materidlu a jejich
nevyhodou je, Ze méii zejména povrchovou vlhkost.

Typické aplikace zahrnuji méfeni vlhkosti cukru, soli, cere-
ali1, syra, obilovin, mouky, ofisku, instantnich polévek, pekai-
skych vyrobku, prazené kavy, kofeni, oliv, masovych vyrobki,
susen¢ho ovoce a zeleniny a mnoha dalsich. Na obr. 5.a, b jsou
laboratorni a provozni IC analyzitory NDC (www.ndc.com,
v Cesku dodivd Benz-HMB Czech, a. s., www.benz.cz) a na
obr. 5.c je instalace provozniho piistroje pii méfeni vlhkosti
Skrobu.

Snimace vihkosti na bazi mikrovinné spektroskopie

Mikrovlnny obor elektromagnetického spektra pokryva
frekvence mezi 100 MHz az 100 GHz (coz odpovida vinovym
délkdm 3 m az 3 mm). Z historickych i praktickych davoda
vsak vétsina mikrovlnnych snimact pracuje pouze v uzkych
pasmech frekvenci (napf. 2 aZ 4 GHz), navic s velmi nizkym
vykonem v fadu mW tak, aby nedochézelo k elektromagnetickym
interferencim.

Snimace vlhkosti na bazi mikrovlnné spektroskopie vyuzivaji
vysoké relativni permitivity vody (¢, = 80), kterd velmi selektivné
utlumuje mikrovlnné zafeni. Princip snimdni je obdobny jako u
infracervenych analyzatort vlhkosti. Mezi zakladni metody patii
meéfeni pomoci absorpce, transmise, ¢i reflexe mikrovinného
zafeni, navic se zde uplatiuji i rezonan¢ni méfeni.

Zakladni, dnes vSak uZz spiSe historicky zpusob méreni
spocival v méfeni zmény amplitudy mikrovinného zareni
pifi pevné frekvenci. Jedna se o absorpni/transmisni méfeni.
Pii prachodu mikrovlnného ziafeni materidlem dochazi k jeho
zeslabeni, coz je pfimy dusledek platnosti Beerova zdkona:

1= ]()' e (2)5

kde I, je pocitecni energie viny dopadajici do materidlu, 7 je
energie viny ve vzdilenosti x od zdroje zafeni a a je veliina
zavisla na permitivité materidlu ¢ a vyjadiuje Gtlum na jednotku
délky.

Druhy zpusob méfeni je zaloZen na rezonanénim principu.
V zasadé se jednd o kovovy box s rozméry umoziujicimi vznik
stojatého vinéni. Dielektricky materidl je vklddan do vnitfniho
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Obr. 6. Mikrovinny analyzator vihkosti MMA-2000 se smérovymi
anténami tif velikosti (www.kdctech.com)

prostoru boxu ¢imz méni jeho vlastnosti, a tim i rezonan¢ni
frekvenci. Velic¢iny, které vyjadfuji miru vlhkosti materidlu
v rezondtoru, jsou tedy zejména rezonan¢ni frekvence a tzv.
Q-faktor. Q-faktor vyjadfuje pomér energie ,ulozené* k energii
disipované. Vhodnou konstrukci rezonatoru lze docilit linedarni
zavislosti rezonan¢ni frekvence na vlhkosti.

Dalsim uzivanym zpGsobem je reflektanéni méfeni.
Pouziva se zde vlnovodu piipadné koaxidlniho vedeni, které
jsou ukonceny dielektrickym materialem, jehoZ vlhkost méfime.
Na rozhrani koaxidlni vedeni/dielektricky materidl dochazi ke
zmeéné impedance a diky tomu k odrazu vysilané mikroviny.
Kombinace vysiland vlna/odrazena vlina vytvaii stojaté vinéni, ze
kterého lze pomoci jeho amplitudy a pozice ¢i pomoci amplitudy
a faze odrazené vilny vypocitat impedanci materialu. Z impedance
1ze poté dopocitat jeho dielektrické vlastnosti. Uvedend reflektancni
metoda patif opét mezi méfeni vyuzivajici dvé veliciny.

Jednoduchy snimac vlhkosti na bazi mikrovlnné spektro-
skopie pro transmisni méfeni je zobrazen na obr. 6., v&etné
smérovych antén. Typicky tvar smérovych antén je din potfebou
impedan¢niho pfizpusobeni tak, aby mikrovlinné zifeni nebylo
odrdzeno hned na vystupu z vlnovodu.

Obr. 7. Schéma méreni vihkosti mikrovinnym vihkomérem na pa-
sovém dopravniku véetné méreni hustoty pomoci gama
zareni
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Presnost méfeni ovliviiuje nékolik veli¢in, a to zejména hus-
tota, iontova vodivost a teplota méfeného materidlu. Fluktuace
hustoty vzorku hraji pii méfeni velmi podstatnou roli, zatimco
teplotu méfeného materidlu lze relativné snadno stanovit, udrzo-
vat konstantni ¢i ovliviiovat. Velikost chyby zpuisobena iontovou
vodivosti materidlu je v porovndni s vySe jmenovanymi Ciniteli
nepatrnd.

Existuje nékolik postupu, pomoci kterych se lze s fluktua-
cemi hustoty materidlu vyrovnat. V piipadé ndsypek jsou to
razné vibra¢ni motory, které homogenizuji hustotu materidlu.
U dopravnikovych pdst se pouziva hraditko (obr. 7.), které
zajisti konstantni tloustku a hladky povrch méfeného materidlu,
a navic lze vyuzit pfimé méfeni hustoty materidlu napiiklad
pomoci gama zafeni. Dal$i moznosti kompenzace fluktuaci
hustoty uvddi Kupfer (3).

Vyhodou mikrovlnného zateni oproti zafeni infracervenému
je zejména jeho schopnost pronikat do vétsi hloubky materidlu.
Udaj o vlhkosti je tak ziskdvan z vétstho objemu materidlu, coZ
je dulezité zejména tam, kde je méfen nehomogenni material.
Konstrukce a nizké vykony snimact umoziuji nedestruktivni
a neinvazivni méfent, které je vyhodné vsude tam, kde je nutné
dodrzovat piisné hygienické normy a Cistotu, zdroven jsou také
bezpecné pro obsluhu. Méfeni navic neni ovliviiovano okolnim
prachem a vzdusnymi parami. Je také velmi rychlé, a proto
vhodné pro on-line analyzu vzorka na pasovych dopravnicich,
ndsypkich & v potrubnich systémech. Podobné jako IC analy-
zatory vyzaduji mikrovlinné piistroje specifickou kalibraci na dany
vzorek, napiiklad pomoci gravimetrickych metod.

Mikrovlnné metody se v potravindiském pramyslu pouzivaji
v celé fadé aplikaci. Kromé méfeni sypkych materidlu, jako
je cukr, jsou castou aplikaci méfeni granularnich materidlt ¢i
tenkych plata na pasovych dopravnicich, méfeni vlhkosti zrnin
(obili, kukufice), mlécnych vyrobku (masla, syrt), masnych
vyrobku (rybi ¢i hovézi maso). Snimace tohoto typu se vyuzivaji
pro fizeni procesu suSeni fepnych fizka, vyuzivanych jako
krmivo. Na obr. 8. je ukdzka méfeni vlhkosti raznych produkt
mikrovlnnym vlhkomérem na pasovém dopravniku.

Dalsi metody vyuzivané pro méfeni vihkosti

Pro méfeni vlhkosti se v posledni dobé¢ vyuZivaji i dalsi
moderni metody; jsou to:
— nukledrni magnetické rezonance (NMR),
— neutronova modera¢ni metoda,
— metoda Casové reflektometrie (7ime-Domain Reflectometry, TDR).

Popis téchto metod je vSak nad rdmec tohoto ¢lanku; zaklad-
ni informace uvadi Korecky a KapLec (4).

Souhrn

V piispévku jsou popsiny metody a funkéni principy vlhkomér
vyuzivanych k méfeni vlhkosti v pevnych litkich — metody che-
mické, gravimetrické, metody zalozené na méfeni elektrickych
veli¢in (odporové a kapacitni metody). Podrobnéji jsou popsiny
infracervené a mikrovlnné vlhkoméry a jsou uvedeny moznosti
jejich aplikace.

Klicova slova: méreni vihkosti v pevnych latkach, Karl Fisherova titrace,

susicf vahy, odporové a kapacitni vihkoméry, IC a mikrovinné analyzatory
vlhkosti.
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Obr. 8. Méreni vihkosti mikrovinnym vihkomérem firmy Harrer Kassen (www.harrerkassen.com): a) méreni vihkosti syrd, b) méreni

vihkosti sypkého materidlu (foto R. Polz)
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Kopecky D., Kadlec K.: Measurement of Process Variables
in Sugar Industry: Moisture Measurement in Solids

The paper describes the methods and functional principles of
hygrometers used for moisture measurement in solids — chemical
and gravimetric methods, methods based on the measurement of

vysilaci a pfijimaci anténa
mikrovinného vihkoméru

electrical quantities (resistance and capacitance methods). Infrared
and microwave hygrometers are described in more detail together
with possibilities for their application.

Key words: moisture measurement in solids, Karl Fisher titration, moisture
scale, resistance and capacitance moisture meters, IR and microwave
moisture analysers.
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