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Rychlé metody stanoveni vihkosti je€mene
ALICE DOLEZALOVA a HANA VRTELOVA, Vyzkumny uastav pivovarsky a sladafsky, pracovist& Brno 633.41 : 543
Kvantitativni stanoveni vody v jefmeni pfi kii- 1. Dehydratace teplem — vyuZivajici zvySenou

Ceni a ve hvozd&ném sladu je z teoreiického, vyrob-
niho a obchodniho hlediska nezbytnym pfedpokla-
dem planovitého prizkumu. V prvém piipadd jde
o skuteény obsah vody, bez ohledu na délku a
pracnost metody. V druhém pfipadé jde sice také
o skutetny obsah vody, ovSem s men3i pPfesnosti,
je v3ak tfeba jeho hodnotu stanovit rychle, reprc-
dukovatelng a jednoduSe.

Jako standardni metody se v3eobecng pouZiva
metody véaZeni tbytkn vody pfi suSeni s Cetnymi
variantami, zvlasté dobou a teplotou suSeni. Doba
sudeni se pohybuje od 20 min do 15 hodin, teploty
kolisaji od 50 do 160 °C a suleni probiha p¥
normalnim tlaku, ve vakuu, s pifedsuSenym vzdu-
chem apod. PFi mnoZstvi t&chto metod jsou vysled-
ky mnohdy znafn@ rozdilné. Snahy analytikd smé-
fuji k tomu, ziskat normalizovany postup, ktery
dava jednotné a presné vysledky.

V ramci mezindrodni spoleénosti pro chemii obi-
lovin (ICC) pracovalo pod vedenim prof. Guilbota
[1] gremium zkuSenych védcdl na metodé na sia-
noveni vlhkosti. V fervou 1960 byl pFedloZen na-
vrh, kiery byl techniky vyborn& propracovan. Pies-
to byl tento postup pfijat jen podmingnég, protoZe
uZitd metoda byla omezena jen na moufnaté obilo-
viny. Zbytkové mnoZstvi vody ve sklovitych zrnech
bylo rozdilné a vysledky nereprodukovatelné. Vy-
hrady k metod& se nevztahovaly na techniku mg-
feni, ale na fyzikdini stav obili.

Chybami stanoveni, at jiZ systematickymi, nebo
nahodnymi se zabyvd mncho autorfi. PFiéiny hleda-
nych chyb jsou u vétdiny autordt shodné, oviem
ka¥dy priklada té které chyb& v&tsi dileZitost. Roz-
sahlou praci v tomto sméru pFedloZili Oxley a Pix-
ton [2]. Jejich préce se tyka pFedeviim ovEfeni
chyb zplisobenych:

a) zménou teploty v suSérné;

b) mnoZstvim materidlu pouZitého k suSeni,;
¢) barometrickym tlakem pfi suSeni;

d) relativni vlhkosti p¥i suSeni;

e)] zménou ve vaze sudicich vaZenek;

£) zménou zpfisobenou odebiranim vzorkd;
g) rozdilnou hrubosti mleti;

Korelace mezi odchylkou stanoveni byla nalezena
jen u teploty a hrubosti mileti.

Urdovani chyby stanoveni vedlo k tomu, Ze se
hledaly zpflisoby tipravy metodiky, pfedev3im v3ak
nové metody, které by kompenzovaly vSethay roz-
dily u stanoveni. V poslednich 10 letech vzristal
podet metod zaloZenych hlavn& na fyzikaln& che-
mickych a fyzikdinich podkladech.

Metody odchylujici se od metody vaZkové Kkla-
sické lze rozdélit:

teplotu za sou&asného zkraceni doby.

. Metody chemické.

. Metody zaloZené na vodivosti.

Metody zaloZené na dielektrické konstanté.
Metody zaloZené na absorpci mikrovin.

M s w

Metody zaloZené na nukledrn& magnetické re-
zonanci.

7. Metody vyuZivajici ionizujictho zafeni.
1. Metody vaZkové

Metody jsou zaloZené na tepelné dehydrataci ma-
teridlu, jehoZ ubytek se urdi vdZenim. Ve sladafstvi
se pouZivd jako standardni metody suSeni 3 h pfi
105 °C.

Tato metoda se upravuje zkracovanim dobhy a zvy-
Sovanim teploty. Za velmi vyhodnou se povaZuje
suSdrna s cirkulaci vzduchu, protoZe suSarny se
vzduchem v klidu poskytuji pouZitelné vysledky
jen kdyZ se nepFet8Zuji a pouZiva se proto horniho
patra.

Na zdkladé teoretickych podkladd byly zkon-
struovany rozlisné pfistroje s automatickou nebo
poloautomatickou regulaci procesu suSeni véetné
vdZeni, popf. i vypodtu vlhkosti. Firma Laboratorni
pfistroje v Halle [3], uvddi na trh pfistroj na sta-
noveni vlhkosti v rozmezi od 0 do 25 % s pfimym
od&itanim vlhkosti v procentech s pfesnosti 0,2 %.

V kontrolnich laboratofich se pouZivad znamé su-
garny Hygro-Etalon [4], kterd pracuje rovné? v roz-
mezi 0 aZ 25 % vlhkosti. SuSdrna je mnohobuné&énd
a vysuduje pfi 130 “C. Pfistroji je celd fada, Hyg-
rostandard, Hygrofix, Hygrorekord aj. Nejznam&jsi,
alespoil u ndas, je pfistroj Brabendertiv. Firma roz-
gifila v posledni dobg& svii] sortiment o vlhkoméry
pro rozliénou vlhkost a rozlitné materidly. Prede-
psand navaZka materidlu se su3i na miskach, které
automaticky postupuji. Konefné vaZeni je rovnéz
automatické a odé&itd se pFfimo v procentech vlh-
kosti.

Stejné znadmou suldrnou v potravinafském pri-
myslu jsou Miillerovy vaZky. Obdobné& jako v pfed-
chozim su3eni se pouZiva konstantni navaZky a od-
¢itd se pFfimo vlhkost. Provozni laboratofe v SSSR
pouZivaji specidlni suSdrny podle CiZové [5]. Su-
Zeni probihd velmi rychle p¥i 140 aZ 160 °C, vrstva
vzorku 2 mm a odchylka od standardni metody ma-
ximélngé 0,5 Y%.

Pfistroje Ultra Simplex a Ulira Lux [6] pouZi-
vaji k suSeni infrafervenych paprskil. Doba sueni
se pohybuje mezi 6 aZ 9 min. Zdokonaleny pFistroj
Ultra Duplex provadi 12 meéfeni za 1 hodinu a je
pfimo spojen s elektrickym drtiCem. Obdobny prin-
cip vysuSovani mé pfistroj Infra-vahy Cento [7].
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Hodnoty se od@&itaji po 15 min pfimo v procentech
vlhkosti na Skéle.

PFi stanoveni vlhkosti v sladafském primyslu
musi se poditat v provozni kontrole i s vlhkosti
vyssi ne¥ 20 %. Vlhkost méceného jefmene a ze-
leného sladu se tu pohybuje mezi 40 aZ 45% a
jeji uréeni je technologicky velmi dileZité.

Firma R. Chai, Nancy [8] sestavila pf¥istroj,
v ném¥ za 1 h 50 min lez uréit obsah vody v domo-
teném jefmenu nebo zeleném sladu. Vlhkost se
stanovi véd¥kovd a suli se v parafinové lazni pii
140 °C.

Solovjeva [9] uvadi upravenou metodu CiZové.

Nedoporuéuje uréovat vihkost rozemletého zeleného
sladu, protoZe p¥i mleti vznikaji ztraty vlhkosti. Su-
Zenf probihd 10 min v p¥istroji CiZové p¥i 168 aZ
171 °C. Stfedni odchylka od standardni metody Je
0,24 %.

2. Metody chemické

Vyvoj chemickych metod pro stanoveni vlhkosti
byl nejvice brzdén nedostatetnou specifiénosti rea-
gencii k vodé. Teprve K. Fischer navrhl v r. 1935
komplex reagencii, obhsahujicich pyridin, metanol,
S0, a j6d, které mély tuto specifi¢nost. R. H. Fos-
not a R. V. Haman [10] propracovali metodu
Fischera pro obiloviny. Zdfiraziiuji nejen pIesnost,
ale i rychlé stanoveni, které trvd 10 aZ 60 min.
Metody K-F se v cizing velmi pouZivd. Seibel a Bol-
ling [11] pouZivaji k seSrotovani mixeru a titrace
je automaticka. Zdfraziiuji, Ze proti suSeni se zde
neuplatiiuje vliv sklovitosti zrna.

Jsou rovn&# propracovany metody destilatni, po-
larimetrické, refraktometrické a v posledni dobé
uvadi Le National Bureau of Standards stanoveni
obsahu vody plynovou chromatografii pomoci poly-
tetrafluoroetylu.

3. Metody zaloZené naavudivosti =

Na zéklad® studia elektrické vodivosti roztoki
riznych elektrolytd n&kterych organickych roz-
pudtdédel a tuhych latek, zjistili Cetni autofi, Ze
lze z konduktivity usuzovat na obsah vody v lat-
kdch. PFistroje zaloZené na principu elektrické vo-
divosti mivaji zpravidla stupnici, kterd udavd p¥imo
procento vlhkosti. PFistrojii je mnoho a stanoveni
se provddi bud v celych zrnech, nebo v moudce.
Stanoveni v moudce nebo ve Srotu je zatiZeno men-
§i chybou a proto v posledni dob# se pfistroje upra-
vuji tak, aby p¥i automatickém provozu probghlo
pomleti vzorku.

Na konferenci mlynéiské technologie v Detmon-
du vzbudil pozornost pi¥istroj Hygro-Kontino, ktery
je mo¥no zabudovat pF¥ pFijmu nebo suSeni obili
tak, ¥e automaticky zaznamendvd vlhkost. Elekric-
ky odpor je registrovdn jako vlhkost v registratnim
zafizeni a vznikl4d k¥ivka po dokon&eni série mé-
Feni ddvd okam#ity pifehled vlhkosti celé partie
obili. Pfesnost pro stanoveni vlhkosti 12,5 az 21 %
je uvedena *0,15 %.

Obdobny automaticky pristroj popisuje Bauarf
[12]. Pristroj slou#i pro riizné typy sypkych hmot,
predevsim obili a md pro kaZdy druh materidlu

predtisténé programové karty, které slouZi ke zpra-
covani elektronickych udajii. Pritom soudasné
v ,elektronkovém mozku" se kompenzuji ddaje
vzhledem k teploté.

Stejného principu vyuZili pracovnici v SSS5R ke
zhotoveni nového modelu VP-4. V p¥istroji se mé&ri
prochédzejici elektricky odpor zrnového vdlce v ra-
didlnim postaveni. V3echny procesy jsou automa-
tické a rozsah méFeni je od 1i do 30 % vlhkosti.

Kijevsky =zdvod zkonstruoval pro nepfetrZitou
kontrolu pFistroj DKV 3, [13]. Tento mfiZe na Sesti
mistech technologického postupu stanovit vlhkost
od 10 do 18 %. Logaritmicky charakter zdvislosti
odporu na vlhkosti je méfen lampovym megamet-
rem s logaritmickou $kdlou, za jejiZ pomoci se do-
stane prakticky linedrni $kédla v procentech vlh-
kosti. PFistroj se ovlddd z centrdlniho pultu a mg-
feni se registruje kfivkou na diagramovém papife.

7Za nejznaméjsi a nejuZivangj$i obilnd¥sky vlh-
komér se povaZuje Scotmex-Oxley, podle n&hoZ byl
rovnd¥ vyvinut nad obilni jehlovy odporovy vlhko-
mér Mikrotechna.

4. Metody zaloZené na dielekirické konstanté

Vyvoj fyzikdlnich elektrickych metod pro sta-
noveni vlhkosti byl zaloZen predeviim na mé&fFeni
vodivosti nebho dielektrické konstanty. Weber [14],
Aegidius [15] zdiraziiuji hlavn& nepfesnost vodi-
vostnich metod pfimo v obili, a to proto, Ze v zrnu
je nerovnomérné rozloZeni vody, které silné ovliv-
fiuje vodivost elektrického proudu.

Prace Vyzkumného dstavu tukaPFského ukézaly,
7e vodivost latek, zvlasté s vysokym obsahem vody,
neni v p#mé zdvislosti viiéi vod&. To je pochopi-
telné, uvaZi-li se, ¥e vihkost podmifiuje $t8pné pro-
cesy uvnitf zrna. Produkty t&chto procesii musi mit
podstatny vliv na vodivost zrna, protoZe v zdsob-
nich latkach je vZdy uloZeno dosti disociovatelnych
latek. Proto se s tspéchem vyuZilo metod zaloZe-
nych na dielekirické konstant&. Na ni totiZ zavisi
rychlost iteni, a tim i délka elektromagnetickych
vin prostfedi a velikost ztrdtového vykonu pfi Si-
fenl.

Nejznamé&jsi pFistroje, zaloZené na tomio princi-
pu, jsou piistroje fy Kappa. Fa uvadi rozli¢né typy
pi¥istrojii, oviem princip zfistdvd zachovan. V lite-
ratufe uvddény rozsah od 0,5 do 60 % vlhkosti byl
podle poslednich prospektid jeSt& rozSifen, a to do
90 % vlhkosti. MnoZstvi vzorku pro stanoveni se
miZe pohybovat od 100 do 2000 g. PFistroje mohou
byt po tipravé pouZity i pro abnormdlni poZadavky,
napf. pro méfeni v pytlich a balicich tak, aby nebyl
naruen obsah. Uddvand p¥esnost se pohybuje u niz-
kych vlihkosti do 0,2 a u vysokych od 0,5 do 1 9%.
Obdobny pfFistroj, vyuZivajici rovnéZ kapacitni me-
tody jako indikace vlhkosti, uvadi firma Shaw
Moisture Meter pod ndzvem Vorsity.

Fa. Consolidated Elekirodynamic uvedla na trh
novy piistroj Hygroscan s rozsahem vlhkosti od 1
do 70 % s maximéalni chybou 1,5 %. Fa Feutron vy-
rabi méfici soupravy ke kontinudlnimu méfeni vih-
kosti obili, specidln& pii suSeni.

Pro nepfetrZity provoz slouZi rovnéZ vlhkomér
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RMC, ktery v rozsahu od 0 do 25 % vlhkosti ply-
nule registruje obsah vlhkosti. Ve spojeni se signa-
lizaénim zafFizenim na ovlddacim panelu je moZno
dalkové regulovat provozni zmény. Specidlné& pro
pivovarské a sladafské ticely byl zkonstruovan pfi-
stroj Super-Beha, ktery stanovi velmi pfesné za
1 min vlhkost v celych zrnech. Skdla je dglend po
0,1 %. Nejpfesn&ji pracuje v rozmezi 12 aZ 16 U
s primérnou odchylkou 0,3.

5. Metody zaloZené na absorpci mikrovin

Technika centimetrovych vin je miad3i v oblasti
vysokofrekvenéni elektrotechniky a pronikd témér
do v3ech odvétvi pfi feSeni rozmanitych dkold. Na
tomto principu byla v posledni dob® vypracovidna
metoda, kterd vyuZiva absorpce mikrovln pevnym
materialem. Pfednosti této metody je, Ze stanoveni
vlhkosti je rozsifeno i na oblasti vy35iho obsahu
vody aniZ by byla sniZena pfesnosi. Kromé toho je
pfesnost nezédvisld na charakteru materidlu a na
stanoveni nemd vliv tzv. volnd a vazana voda.

Associated Electrical Industries uvAdi pFisiroj,
ktery mikrovinami stanovi vlhkost v jakémkoli
materidlu a v libovolném rozsahu s plfesnostl
+0,2 %. Mé&fFeni se zaklddd na pomérné vysoké ab-
sorpci mikrovln vodou, pfitom absorpce suché latky
se miZe ve vé&tSine pripadli zanedbat, takZe ab-
sorpéni soudinitel je pfimo Gmérny obsahu vody
zkoumané latky. PFistroj se sklada z vysilacte a pfi-
jimae mezi néZ% se klade méfeny materidl. Odcita
se pfimo v procentech vlhkosti.

6. Metody zaloZené na nukledrné magnetické
rezonanci

Nukledrné magnetickd rezonance [NMR]) je za-
loZena ma absorpci radiofrekvenéni energie vodi-
kovym jddrem. V r. 1960 Shaw a Elsken [16] uZili
poprvé této metody na stanoveni vlhkosti. V né&ko-
lika minulych letech byl ufinén velky pokrok
v tomto odvétvi. Z pfednosti nukledrn& magneticko-
rezonan¢nich analyzatori se pfedeviim uvadi:

a) rychlost stanoveni — 30 vtefFin,
b) nepo8kozeni zkoumaného materidlu,

c) dokonaléd pfesnost a shodnost se standardni
metodou,

d) uZiti vzorku v téZe formé v jaké se nachazi.

Na zéakladg dCetnych studii pfedalo v posledni
dob& nékolik firem pfistroje vyuZivajici NMR.
O’Meara a Shaw [17] navrhli pfistroj, ktery na
principu magnetickych vlastnosti vodikovych atomi
vody stanovi vlhkost obili. Mé&Feni trva nékolik
minut a na vysledek nema vliv ani velikost €éstic,
ani mnoZstvi popela.

Firma American Miller and Processor nabizi ana-
lyzator, ktery za 30 sekund stanovi vlhkost. PFi-
stroj je specidln& upraven pro obili a shodnost se

standardni metodou je velmi dobra. -

Casopis ,,Coffee and Tea“ uvadi dalsi pFistroj,
vyuZivajici absorpce radiofrekvenéni sily. Sila ab-
sorpce roste se vzrlstajicl polarizaci molekul vody
a vysledkem mnoZstvi absorp¢ni mohutnosti miiZe
se uréit i nulovy obsah vlhkosti. Pfesnost u tohoto

pfistroje je velmi vysokd, a to 0,001 do 0,05 %.
ProtoZe pfistroj byl hodnocen pro téely firmy neni
zkouSea v celém rozsahu vlhkosti. PFedpokldddme,
e presnos stanoveni u materidlu, ktery firma zkou-
sela, je 0,05 % u 15 % vlhkosti.

7. Metody vyuZivajici ionizujiciho zid¥eni

Prvni popis méFeni vlhkosti neutronovou metodou
byl uvefejnén v r. 1950, a to pro stanoveni pldni
vlhkosti. Obdobné zkousSky probihaly i u nds a re-

ferdt o nich byl pfednesen na Zenevské konferenci
v r. 1953.

M. VoFisek [18] srovndval uvddénou metodu
s metodami vaZkovymi a fyzikdlnimi. PFesnost neu-
tronové metody je proti vAZkové vysSi predevsim
proto, Ze pfi vdZkovém stanoveni pfedstavuje vzo-
rek nepatrny zlomek zkouSeného mnoZstvi a nelze
v tomtéZ vzorku analyzu opakovat. Rychlost je sa-
mozfejmé mnohokrat vyssi.

V SSSR byl sestrojen pfistroj — neutronovy analy-
zator — na stanoveni vlhkosti v sypkém materidla,
ktery s velkou pfesnosti stanovi velmi rychle pro-
cento vlhkosti. Zdrojem rychly¥ch neutrond je sonda
Po-Be.

Americkd firma Nuclear Chicago Corp. uvedla na
trh vlhkomér zaloZeny¥ na popsaném principu. M&Fi
se sondou se zdrojem rychlych neutronti a detekto-
rem se indikuje rozptyl zpomalenych neutronfi. Ma-
Feny materidl je brzdou neutroni a na kfivce, vy-
hodnocené pro kaZdy materidl, se stanovi pFesné
procento vlhkosti.

V minulém roce Compagnie Générale de Télé-
graphic sestrojila pfistroj pro méfeni vlhkosti syp-
kych hmot, pfedevdim obili a mouky. PFistroj sta-
novi vlhkost pomoci ionizujictho zafeni s vyuZitim
paprskll «. Sondu tvofi Ra-Be.

Ustav pro vyzkum a vyuZiti radioizotoplt v Praze
[19], FeSil mnoho zpiisobd, jimiZ je moZno provadst
regulaci provozu, vy$etfovat a méfit nékteré vlast-
nosti materidlu. Jednim z uvedenych zpflisobd je
metoda s vyuZitim neutrond, a to jejich rozptylu,
ktery je velmi zdvisly na pfitomnosti latek s niz-
kym atomovym ¢&fslem, pfedeviim vodiku. Metoda
byla informativnh& vyzkouZena pro stanoveni vody
a dala velmi pFesné vysledky.

Pape# [20] pracuje jiZ nékolik rokfi na vyuZiti
uvedeného principu pro stanoveni vlhkosti v Kkera-
mickém materidlu. Dokonald pfesnost této metody
spoCivd pledeviim na vhodném uZiti pfistroji, a
to zvlasté zdroje neutronfi a detekéni metodd. Me-
toda je urena hlavn& pro kontinudlni provozy s ne-
pfetrZitym zdznamem zmén vlhkosti.

Experimentalni #ast

Na zdkladé literarni reSerSe, kterd dala celkovy
pfehled, shrnuli jsme praktické zkou$ky na stano-
veni vlhkosti do stejnych-kapitol jako jsou uvedeny
v literarnim pfehledu. Ke v8em naSim zkouskdm je
tteba zddraznit, Ze byly zamé&Ffeny na ovéfeni pfes-
nosti, reproduktovatelnosti a rychlost pouZitych
metod.

Metodika rozdilnych principi metod byla apli-
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kovdna na potfeby sladafského primyslu, a pFitom
se vZdy pfihliZelo k tomu, zda vyzkouSend metoda
se uplatnila v provozu nebo jen v laboratofi.

Pfesto, Ze jiZ podle literarni reSer3e je zcela
jasné, Ze vazkové metody budou v budoucnosti
z provozni kontroly dplné& vyloufeny a laboratorné
uZity jen na departdZe a tam, kde je to smluvné
stanoveno, zahrnuli jsme i tyto do zkou3ek, vzhle-
dem k tomu, Ze vSechny uvadeéné pPistroje jsou
z dovozu a zatim pro nas nedostupné.

Ke viem zkouSenym metoddm uZitym v praktic-

ké ¢éasti slouZila metoda vaZkova jako srovnéavaci,
tj. suSeni 3 h p¥i 105 °C.

1. Metody vaZkoveé

Metodu su3eni upravujeme p¥i 130 °C tak, aby se
vysledky co nejvice pFibliZily metodZ standardni.
Overili jsme metodu stanoveni vlhkosti Miillerovymi
vdZkami, s event. dpravou do suSenl.

a) Stanoveni vlhkosti pii 130 °C

Stanoveni vlhkosti pfi 130 “C vykazuje vidy pii

suSeni 1 h vy38i vysledky proti metod& standardni. -

Vzhledem k tpravé doby suSeni jsme vyzkouSeli ce-
lou sérii ¢asl pro zjisténi optima, které pro praxi
musi byt v rozsahu nejménd * 3 min. Byly vyzkou-
Seny vlhkosti v rozmezi 2 aZ 15 %, které nejlast&ji
pFichazeji v dvahu v b&Zné praxi u sladfl a jeémenii.
Susilo se v elektrické su3drné s ventildtorem a po
dosaZeni teploty 130 °C se vloZily do suSdrny va-
Yenky se vzorkem védhy asi 8 g. Po opétném dosa-
Zeni teploty 130 °C se poéitala doba sufeni. Po
ukonéeni celé série pokusil s riznou dobou su3eni
bylo zjidt&no, Ze vzhledem k uvedenému rozsahu
vlhkosti musi byt zvoleny dva zplisoby su3eni:

pro vlhkost do 10 % — doba suSeni 40 min pii
teploté 130 °C;
pro vlhkost nad 10 % — doba suSeni 45 min pfi

teploté 130 °C.

U obou zpfisobi byla stanovena reprodukovatel-
nost, jeji¥ odchylka se pohybovala do £ 0,1 %. Nut-
no zdfiraznit, ¥e hranice kolem 10 % se nemusi
pfesné dodrZet, aniZ by se ziskaly chybné vysledky.
Smérodatnd odchylka se poditala z 50 stanoveni
u sladfi v rozsahu 3 aZ 6 % a u jefment v rozmezi
11 a% 16 Y% vlhkosti.

Smérodatnd odchylka pro slady g — 0,14
Smérodatnéd odchylka pro jefmeny o — 0,10.

Pro srovnani metody s metodou standardni jsme
pouZili Studentova testu f, ktery pro slady vychdzi
t 2,61 a pro jeCmeny ¢ 0,9.

Cetnost [ 7. ]

Obr. 1. Diagram del-
nosti + odchylek
i u vd¥kového stanovent
vlhkosti pri 130 °C

P¥i koeficientu spolehlivosti = 0,05, » 49 vychdzi
kritickd tabeldrni hodnota 2,01. Znamend to tedy,
Ze u sladd neleZi odchylka od standardni metody
v mezich ndhodn¥ych chyb, a to potvrzuje i grafické
znazornéni v diagramu cetnosti * odchylek (obr. 1),
kde sice maximum zistdvd na nule, ale kfivka je
celkové kladné& asymetricka.

SniZeni doby su3eni na 35 min v8ak ukézalo, Ze
odchylky jsou posunuty do oblasti minus a pFi ne-
pfesném dodrZeni &asu by se mohly ziskat zkres-
lené vysledky. Metoda suZeni 40 min pi#i 130 °C
pro slady, i kdyZ odchylky nejsou zcela idedlné
rozloZeny na ob& strany, je podle na%eho nédzoru
pro praxi plné vyhovujici. Diagram d&etnosti £ od-
chylek pro je€meny [obr. 1} je téme&F pravidelnd
rozloZen do obou oblasti a lze tuto metodu pova-
Zovat za velmi dobrou.

Stanoveni vlhkosti v zeleném sladu bylo nutné
upravit pfedeviim pro dobu pFedsou3eni. ProtoZe
v8ak pFesnost pro provozni stanoveni vihkosti u na-
mod&eného jemene a zeleného sladu je dostatecna
na 0,5 % a na%e d¥ivéjsi praktické zkoulky ukdzaly,
Ze 1 rychlej3i pfedsu3ovédni nevadi, zvolili jsme po
nékolika informativnich zkou$kdch pfedsufeni 1
hodinu p¥i 105 aZ 110 °C. Za tuto dobu se zeleny
slad odsu$i p¥ibliZnd pod 10 % vlhkosti. Po zvaZeni
a rozemleti se vlhkost stanovi sufenim pfi 130 °C
po dobu 40 min.

Vysledky ukazaly, Ze vlhkost stanovena suSenim
pri vy38i teploté je mirn& zvySend v praméru
o 0,25 %, kterd vSak pro hodnoceni vlhkosti v ze-
leném sladu nemé skoro Zadny vyznam. U zrychle-
né metody je moZno zjistit vlhkost bshem 2%: h
a i kdyvZ tento vysledek neni okamZitou informaci,
prfece lze udélat potfebné technologické opatfeni.

b) Stanoveni vlhkosti Miillerovymi vdZkami

Miillerovy védZky byly doddny na3emu tstavu
v roce 1963. JiZ prvni zkoudky ukazaly, Ze jsou
provozné vyhovujici a poskytuji rychly obraz o vlh-
kosti kligiciho zrna. Praktické pokusy jsme rozds-
lili na stanoveni vlhkosti v hvozdéném sladu, jeé-

menu a zeleném sladu.
c) Stanoveni vihkosti v hvozdéném sladu

10 g rozemletého vzorku se su$ilo 15 min. Sméro-
datnd odchylka ¢ 0,35 a Studentiiv test ¥ 7,3. Nejen
smérodatnad odchylka, ale pfedev3im testovaci me-
toda, kterd proti tabelarnimu adaji 2,01 dava vy-
sokou hodnotu ukazuji, Ze metoda je zatiZena sy-
stematickou chyhbou. Toto potvrzuje i diagram Cet-
nosti * odchylek [obr. 2}, kde dostavame k¥ivku
kladné asymetrickou. Tento jev jsme se pokouSeli
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usmeérnit zkrdcenim doby su8eni, ale pro pPesnost
i reprodukovatelnost bylo 15 min suSeni daleko
vyhodné&jsi, nebot se stanovené hodnoty vyrovna-
valy a lze pFfedpoklddat, Ze chyba je prakticky stej-
nd a v sérii provoznich stanoveni jsou vysledky
dobfe srovnatelné.

d) Stanoveni vihkosti jeCmene

U jefmene byla doba suSeni prodlouZena na 20
min. Vysledné hodnoty s porovnanim k metodé
standardni ukazuji, Ze odchylky se opé&t pohybuji
v oblasti plus ({obr. 2]. Smérodatnd odchylka ¢ 0,23
viak sama ukazuje, Ze hodnoty se vice pFibliZuji
standardni metods. RovnéZ Studentliv test { 4,5 je
niZ3 neZ u sladi.

e] Stanoveni vlhkosti zelenidho sladu

Pro stanoveni vlhkosti zeleného sladu se zkouselo
nékolik zpfisobfi suleni. Rfizné kombinace pfedsu-
Seni sladil v Miillerovych vaZkach at jiZ celych zrn,
nebo Srotu davaly vysledky znalné& zkresiené a
oboustranné kolisdni hodnot nebylo moZno usmér-
nit.

Nejlépe se ndm osvéd€ila metoda predsuseni
v suSarné p¥i 105 a# 110 °C, uvedend u metod vaz-
kovych a). Teprve po rozemleti pfedsuseného sladu
se stanovila vlhkost v Millerovych vadZkdch sude-
nim po dobu 15 min a rozdily se pohybovaly kolem
0,4 %.

2, Metody zaleZené na vodivesti

Na tomto principu jsou zaloZené a u nds pouZi-
vané pristroje typu Hygro-Rekord a odporovy
vlhkomér Mikrotechna. Vzhledem k uvedené citli-
vosti se obou uZivd pro stanoveni vlhkosti jefme-
ne; jejich stupnice jsou upraveny na predpokladany
rozsah vlhkosti.

a) Stanoveni vlhkosti Hygro-Rekordem

Pristroje b&Zné& pouZivané v provoznich laborato-
fich slouZi pfedeviim pfi vykupu je€mene. Provedli
jsme proméfeni série jeCmena s vlhkosti od 11 do
18 %. Vysledky ukazaly, ¥e vykyvy vlhkosti od me-
tody standardni se pohybuji ob&ma sméry, a to tak,
Ze pifi niZSich hodnotdch je odchylka plus a pii
vy88ich hodnotdch, zhruba od 14 % vlhkosti je od-
chylka minus. Smérodatna odchylka ¢ 0,36 je dosti
vysokd a systematickd chyba, kterd metodu zats-
Zuje je zndzornéna kfivkou s dvéma maximy pri
témé&f pravideln& rozloZenych odchylkéach [obr. 3).
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Obr. 3. Diagram &etnosti + odchylek u pfistrojii zaloZe-
njch na vodivosti
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Obr. 4. Stanoveni vihkosti na Kappa pristrofi

Je naprosto nutné pouZit pro stanoveni se3roto-
vany jefmen a event. stanoveni s celymi zrny je
mo#no povaZovat jen za hrub& informativni. Ale-
spoii jedenkrat za 3 mésice se musi pfistroj kon-
trolovat.

b) Stanoveni vlhkosti pfenosngm odporovim vlh-
komérem Mikrotechna

Prednosti pfistroje je méfeni vlhkosti pFfimo na
mist8. Korekce na teplotu se odgitd v tabulce do-
dané k pfistroji. Vzhledem k tomu, Ze vlhkostni
stupnice neni linearni, neni ani reprodukovatelnost
vysledkll po celé 5ifce stupnice stejna. Opé&t se tu
setkAvame s tkazem, Ze u vlhkosti pod 14 % je
odchylka pravideln& plus a nad 14 % je odchylka
spife negativniho charakteru. Smérodatna odchylka
s 0,28 je vyhovujici a dva vrcholy na k¥ivce &etnosti
potvrzuji vliv systematické chyby [obr. 3).

P¥i srovndni obou pfistroji ddava Hygro-Rekord
vysledky p¥i zvySujici se vlhkosti v plynule jdoucim
sledu a reaguje citlivéji na jakoukoli zmé&nu vlhkos-
ti. Nevyhodou obou pfistrojii je omezeni vlhkostni-
ho rozsahu a zavislost pfesnosti na chybdch danych
samotnou metodikou. Pro provozni Gcely maji vSak
dobré uplatnéni.

3. Metody zaloZené na dielekirické Konstanis

Jedny z nejvice doporufovanych a roziifenych
meéficich prFistroji jsou pFistroje anglické firmy
Kappa, Electronic Limited. PFistroje indiku]i zmé&nu
frekvence a méfi propustnost obsahu vyjimatelnych
perspexovych bun&k. P¥istroj AB/55, na kterém jsme
provadéli nase srovndvaci zkouSky m#l rozsah vlh-
kosti od 0,1 do 60 %. Pfesnost udavana vyrobcem
se poh;ovala pro vlhkost do 209% 0,05 aZ 0,4 %
a nad 139 0,5 aZ 1 %.

Stanonii jsme vlhkosi u vzorkli jefmene, sladu
a zeleného sladu ve dvou kyvetdch rizné velikosti.
Pri téchto orientaénich méfenich bylo dosaZeno
proti pfisirojim zaloZenym na elektrické vodivosti,
velmi dobré reprodukovatelnosti a shodnosd se
standardni metodou. PFesnost stanoveni by se jisté
zvysila, kdyby se vyzkouSela p¥esna technika plné-
ni, aby se hlavné u zelenych sladd dosdhlo rovno-
mérného uloZeni zrn v kyvetd. Vlastni stanoveni
bylo velrn.i rychlé a po sefizeni pFistroje trvalo



130

Rychlé metody stanoveni vlhkosti jeémene

Kvasn¢y priamys]
ro¢. 12 [1966) - ¢cislo B

maximalng 1 minutu. Vysledky jsou shrnuty na
obr. 4.

4. Metody zaloZené na absorpci mikrovin

Neddvné vyuZiti mikrovin ke stanoveni vlhkosti
uvedené v zahraniéni literatufe bylo podnétem
k vyzkou3eni tohoto principu pro sladafské ulely.
Pokusili jsme se alespoii laboratorn&, za pomoci
pracovnikll katedry elekironiky a vakuové fyziky
UJEPu sestavit vlnovodovou méFici soupravu.

Méfeni se provddslo v pésmu vin centimetro-
vych — délka vin 3 cm. Jako zdroje se pouZilo re-
flexniho klystronu 20 SR 51. Vzorek se vkladal mezi
vyzafovaci trychtyfky, a to v rfizné dpravé. Vykon
klystronu se kontroloval detektorem s mikroampér-
metrem.

Proméfovaly se slady s riznym obsahem vlhkosti,
tj. od zeleného sladu po slad hvozd&ny. Jako nei-
vhodnéj3i zplisob vyuZitelny také pro kontinualni
stanoveni vlhkosti se jevilo méFeni v méFici nddobg
pfimo vestavéné do aparatury, aby byl moZny kon-
tinudlni pritok vzorku za konstantnich podminek.

RozliZovaci schopnost a reprodukovatelnost byla
dobréd. U vy38ich vlhkosti nastaval vzhledem k vo-
divosti velky ttlum, ktery sniZoval rozlifovaci schop-
nost a tedy pro vlhkost nad 30 % by bylo nutné po-
uZit zdroje o vy38im vykonu. Odchylka od stan-
dardni metody v rozmezi vlhkosti 4 aZ 30 % byla
0,3 %.

5. Metady vyuZivajici g a y zaFeni

Na doporudeni pracovnikii vyse uvedené katedry
Jsme sestavili laboratorné& aparaturu pro méfeni vlh-
kosti pomoci paprski ¢ nebo y. P¥i zkouskach s &
zafenim se pouZilo jako zdroje thalia s aktivitou
5 milicurie, zéieni se indikovalo G. M. trubici spo-
jenou s pocitadlem T 31962 (univerzadlni radiometr
TISS).

U méfeni s paprsky y se mé¥Fici souprava sklé-
dala z trubice G. M 16/100G, zdroje vysokého ma-
pé&tl, vstupniho zesilovace a poditade Tesla BM 353.
Zdrojem zéaFeni y byl Co 60, jehoZ aktivita byla 100
mikrocurie.

Ze ziskanych vysledkti lze soudit, ¥e u zafeni 3
1 v Je absorpce nezdvisld na obsahu vlhkosti ve
zkou3eného materidlu. Z teoretické dvahy je zFejmé,
Ze na absorpct g i 7 paprskii ma piedeviim vliv
ziména specifické hustoty. V chemickém sloZeni
Zrna jsou zastoupeny piFedev3im C, H, O a N, které
se pFfevaZné podileji na jeho skladb& PFi ubytku
vody, tedy O a H iontd, nahrazuje je Zkrob, bilko-
viny a ostatni organické latky, které jsou sloZeny
piibliZné ze stejnych prvkd, i kdyZ v jiném poméru.
To v3ak neovlivni podstatng specifickou hustotu,
jako napf. u anorganického materialu, nebot mole-
kulové hmoty uvedenych prvkii jsou si velmi blizké.

6. UZiti rozptylu neutronii na protonech

PapeZ?, o jehoZ préci je zminka v literdrnim
piehledu, dosdhl svoji metodou stanoveni vlhkosti
v keramickém materidlu velmi dobrych vysledki.
Na zdkladé konzultaci konali jsme touto metodou

orientadni méreni ve vzorcich zeleného sladu rlizné
vihkosti.

PouZilo se zdroje zafeni Po-Be 2,6 . 10° n/s, detek-
toru STS 6 + Cd a laboratorni mé&fici soupravy se
sCitaCem impulsG Tesla NZQ 612. M&feni bylo pro-
vedeno v barelu o priiméru 45 cm a vy%ce 75 cm.
U kaZdého vzorku byla pro vétsi pfesnost mé&Fena
nulovéa hladina, aby se zajistila stabilita mé&feni.

V tabulce 1 jsou uvedeny nékteré vysledky mé-
feni.

Tabulka 1
Vihkost % Skutein¢ pfirdstek impulst/min
6,0 12 284
27,8 12 855
39,5 12 991
40,9 132983
42,8 13 949

Pri hodnoceni vysledkii se objevuje obdobné jako
u metod pomoci ¢ a y z&feni u vzorkfl s niZ3i vlh-
kosti vliv narfistdni hmoty. Tato problematika je
dosti sloZitd a vynuti si dalsi série méfeni. Vzhle-
dem k tomu, Ze neutronova metoda je vyhodné pfe-
deviim pro provozni tfely a kontinudlni vyrobu,
budou naSe dalii pokusy zamdfeny pfedeviim na
PTOVOZ.

Zavér

Na zdkladé reSer3ni priace, dopln&né praktickymi
zkouskami téch principt metodiky, které nadm v da-
ném stavu byly dostupné, poddvame celkovy obraz
rozsdhlé problematiky stanoveni vlhkosti, jak se
nam jevi v soutasné dobé. Z prdce vyplyva, Ze v bu-
doucnu se bude kontrolovat vlhkost v provozu vy-
hradng fyzikdlnimi metodami, i kdyZ nechceme
pfedbihat vyvo], budou to metody pfedeviim vyuZi-
vajici rozptylu neutroni, absorpce mikrovin a ab-
sorpce radiofrekvendni energie [NMR].

Rovn## laboratorni metodika bude v budoucnu
upravena timto smérem, hlavné v provoznich labo-
ratofich, ovSem védZkovd metoda bude jistd je3ts
dlouho metodou standardni.

Véfime viak, Ze zkrdcené metody uvedené v prak-
tické &asti, maji natolik vyhovujici pFesnost, Ze
budou okamZitou pomoci a pfinosem, ktery usnadni
pfedev3im provoznim laborato¥im b&Znou kontrolu.
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FEUCHTIGKEITSBESTIMMUNG

Es wurde eine Ubersicht der be
kannten Prinzipe der Feuchtigkeits-
messungsmethoden in verschiedenen
Materialien ausgearbeitet. Die Me-

thoden und Apparate, die zur
schnellen Feuchtigkeitsbestimmung
in Gerste, Malz und Zwischenpro-

dukten geeignet sind, wurden im
Laboratorium ausgeprobt und die
Genauigkeit und Reproduzierbarkeit
der Ergebnisse im Vergleich mit der
gravimetrischen Standardmethode
angegeben.
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METHODS USED FOR THE
DETERMINATION OF MOISTURE
CONTENT

The article presents a comprehen-
sive survey of methods used at pre-
sent for determining the moisture
content in various materials. Seve-
ral methods, which can be applied
in brewing industry for analysing
barley, malt and other raw materi-
als and semi-products, and for
which all necessary instruments and
appliances are available, have been
studied and their results compared
with conventional gravimetric ana-
lysis. The investigated methods are
classified by their accuracy and re-
producibility.

LDie Miihle*, 25,




