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1 - Prefazione

In generale il metodo gravimetrico € una tecnica analitica consolidata che viene
usata per determinare la quantita di una sostanza, misurando la sua massa,
tramite pesatura da qui il nome gravimetrico che richiama appunto la massa e la
gravita.

Nel caso di questo quaderno tecnico, ci limiteremo a trattare il tema per la
determinazione della quantita di acqua contenuta in un materiale solido
igroscopico, ovvero permeabile, al fine di determinarne la cosiddetta umidita di un
prodotto o meglio la quantita di acqua in esso contenuta.

Il metodo Gravimetrico che é da laboratorio, non & assolutamente utilizzabile nella
misura continua, come ad esempio richiedono i processi produttivi, ormai dove
possibile, I’acqua o I’'umidita viene misurata tramite strumenti piu moderni che con
tecniche elettroniche riescono a effettuare misure continue anche senza contatto,
con sufficiente precisione, diciamo compatibile con il processo industriale, e
questo ha messo fuori corso il metodo gravimetrico anche per i controlli a
campione, dove comunque la sua esecuzione non certo veloce lo ha reso
eccessivamente costoso e poco efficiente quindi inutilizzabile.

Ma anche se ormai nel processo produttivo e stato soppiantato completamente da
strumenti piu moderni e veloci,

, sul mercato esistono sensori elettronici anche evoluti per poter effettuare queste
misure, € anche vero che nessuno di questi strumenti & assoluto e per questo onde
poter essere usati con successo e ripetibilita, richiedono continue verifiche della
calibrazione, usando materiali campione e metodi ci controllo, uno dei quali ovvero
il piu comune e appunto il metodo GRAVIMETRICO, che per essere eseguito
correttamente ed al top richiederebbe una speciale Termo-Bilancia di precisione
dotata di camera calda per essiccare i prodotti, che esegue da sola tutta la
procedura, pesando prima il campione, essiccandolo con il calore, per poi pesare
di nuovo il prodotto essiccato, e infine calcolando il contenuto di acqua perso.

Ma anche senza possedere una termo bilancia speciale si pué ugualmente
eseguire la procedura si puo eseguire anche facilmente visto che non richiede
particolari speciali attrezzature, ma utilizzando solo una bilancia di precisione e un
fornetto essiccatore.

Ed & questo il motivo per cui abbiamo creato questo semplice e (speriamo)

comprensibile quaderno tecnico divulgativo, per facilitarne la comprensione e
aiutare gli operatori nell’effettuazione di questa procedura.
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2 — Termini Tecnici

Come in ogni campo ed in ogni applicazione ci sono termini tecnici basilari che sempre meglio
conoscere, in questo caso sono i seguenti:

E la definizione che indica un materiale in grado di assorbire umidita anche

Igroscopico dall’ambiente
. Materiale che non € impermeabile, ovvero che si fa penetrare e/o attraversare
Permeabile -
da un liquido
T Per Umidita Acqua si intende volgarmente il contenuto di acqua in un
Umidita Acqua . . . e e e e s
corpo/materiale solido da non confondere con gli altri tipi di umidita
Indica la quantita di vapore acqueo (Acqua allo stato gassoso e invisibile)
presente nell’aria. Si misura principalmente in due modi: Umidita Assoluta
Umidita (Grammi Vapore per Metro cubo) e umidita relativa (Percentuale del vapore

Atmosferica

acqueo presente rispetto al massimo possibile a quella temperatura, cruciale
per le nuvole e le precipitazioni. Questo parametro & fondamentale in
meteorologia e nel confort abitativo, nelle previsioni delle precipitazioni
(Acqua /Neve) e nella valutazione del bilancio termico terrestre.

Umidita Assoluta

Indica la quantita effettiva di vapore acqueo presente in un determinato
volume d’aria, espressa in grammi di vapore per metro cubo d’aria (g/m3) ed &
un valore indipendente dalla temperatura a differenza dell’'umidita relativa.
Fornisce la misura diretta della massa di acqua gassosa contenuta nell’aria,
fornendo un dato concreto sul contenuto di umidita, dato utile in ambito
industriale e di climatizzazione.

Umidita Relativa

E la percentuale di vapore acqueo effettivamente presente nell’aria alla
quantita massima che I’aria potrebbe contenere in una data temperatura e
pressione. Da non confondere con il contenuto di acqua di un prodotto solido

Essiccazione

Perdita e/o Sottrazione pii o meno completa di acqua, mediante vari metodi
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3 — Prima di Iniziare Le Attrezzature Necessarie

Le attrezzature necessarie per eseguire una procedura di valutazione acqua con metodo
gravimetrico sono le seguenti, indicate in due diversi casi di seguito spiegati :

3.1 Termobilancia per il Metodo Automatico o Semiautomatico

La termobilancia & un attrezzatura specifica che allo stesso tempo pud pesare un campione e
avendo integrata la zona di pesatura calda, essiccare il campione, verificando anche in continuo la
variazione di peso, fino quando il peso stabilizzandosi conferma I’essiccazione avvenuta.

Di queste attrezzature ve ne sono sia di automatiche che effettuano da sole la procedura e alla fine
calcolano autonomamente il contenuto di acqua, ed altre pii manuali che danno solo il peso umido
iniziale ed il peso secco alla fine dell’essiccazione, in questo caso il calcolo del contenuto di acqua
deve essere fatto manualmente.

Indubbiamente I'utilizzo di questa attrezzatura specializzata sia automatica che anche manuale da
una bella mano a sempilificare la procedura e ridurre gli errori, e se questa procedura deve essere
fatta di frequente ne suggeriamo vivamente I’acquisto, casomai facendovi consigliare da ceam il
prodotto piu adatto alle vostre esigenze senza sprechi di denaro.

3.2 Kit per metodo manuale

Se non si dispone di una Termobilancia come descritta nel paragrafo precedente, non rimane che
arrangiarsi, e con un po di attenzione si pudé comunque ottenere risultato di buon livello, ma anche
in questo caso serve poter disporre delle seguenti minime attrezzature che sono di uso generale:

A) Bilancia di precisione sufficiente per la dimensione/massa dei campioni che si intende
utilizzare, maggiore ¢ la sua precisione e piu preciso sara il risultato finale.

B) Contenitore in acciaio inox per contenere il campione da analizzare
C) Pinze in acciaio per maneggiare il contenitore del campione anche quando sara caldo
D) Forno ventilato o essiccatoio per essiccare il campione

Il resto che serve & il vostro lavoro, buona volonta e attenzione nell’esecuzione della procedura di
seguito spiegata.
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4 — Procedura

Come gia anticipato nella prefazione, Il metodo gravimetrico & una tecnica analitica consolidata per
determinare la quantita di una sostanza misurando la sua massa, tramite pesata, quindi utilizzabile
in tanti campi, ma nel caso di questo quaderno tecnico guideremo l'utente ad utilizzarlo con
successo per la determinazione della quantita di acqua contenuta in un campione di prodotto
igroscopico ovvero in grado di assorbire acqua.

In pratica molti materiali, come ad esempio il riso, il sale o i cereali o anche prodotti granulari o
polveri non necessariamente commestibili, ma di tipo industriale come sabbia, cemento, gesso,
sono permeabili e/lo igroscopici, ovvero possono assorbire acqua anche dall’'umidita ambientale,
quindi secondo quanta ne assorbe, il peso finale del prodotto varia, semplicemente percheé viene
determinato sia dalla sua massa base a secco del prodotto, al quale va aggiunto il peso dell’acqua
contenuta.

Per fare un esempio: Se un campione predefinito di SALE secco pesa 100 grammi, nel caso venga
esposto in ambiente e assorba umidita, lo stesso campione puo aumentare di peso anche in modo
consistente e di conseguenza maggiore sara I'umidita (acqua contenuta) e maggiore sara il suo
peso finale.

Per cui, per determinare con precisione quanta acqua € realmente contenuta questo campione di
sale, si usa il metodo Gravimetrico, che prevede la seguente procedura descritta passo per passo
di seguito:

1) Determinazione (MASSA) del campione che dovra essere compatibile con la portata della
bilancia di precisione che si dispone, ovviamente maggiore ¢ il campione e migliore sara la
precisione dell’operazione, ma non serve esagerare, anche percheé lo stesso campione, il
suo volume, poi dovra essere compatibile anche con lo spazio del fornetto che s’intende
utilizzare per essiccare il prodotto .

2) Pesare il contenitore che si intende usare per effettuare la procedura e che dovra essere
stagno, ovvero non e perdere eventuali liquidi che si formano e che dovranno essere
essiccati, e dovra essere in acciaio o comunque di un materiale compatibile con il
riscaldamento del processo di essiccazione che potrebbe arrivare anche ad alta
temperatura, quindi da escludere plastica o materiali infiammabili o igroscopici come la
ceramica, che a loro volta potrebbero assorbire e perdere umidita falsando la misura.
quindi un contenitore in acciaio inox ben pulito & I’ideale

3) A questo punto versare il campione da analizzare nel contenitore e pesarlo con una bilancia
di precisione, annotandosi il peso lordo (prodotto + contenitore), e calcolando il peso netto
sottraendo il peso del contenitore precedentemente pesato (Punto 2)

4) Per evitare che il prodotto campione, trattenuto troppo in ambiente possa assorbire
ulteriore umidita, che falserebbe la misura, specie se il prodotto € fortemente igroscopico e
I’ambiente dove viene eseguito il test & eccessivamente umido. Quindi inserirlo rapidamente
nel forno/essiccatore con il suo contenitore, alla temperatura che standard del metodo
gravimetrico &€ 105 °C per circa 17 ore, ma per prodotti farmaceutici o anche in generale
per prodotti che sopportano senza problemi una temperatura superiore senza alterare la
loro massa, quindi non bruciano e non cambiano di stato, € possibile anche utilizzare
temperature superiori per ridurre il tempo di essicazione, oppure anche temperature
inferiori qualora il campione fosse un prodotto delicato, ovviamente piu bassa & la
temperatura e piu lungo dovra essere il tempo di essicazione per essere sicuro di aver
estratto tutta I’acqua dal campione, altrimenti avrete una risposta errata del metodo. Nel
caso delle Termobilance, ovvero le bilance specializzate che eseguono sia la pesatura che
I’essiccazione a bordo, la questione del tempo di essiccazione viene risolta facilmente
perche il prodotto sara essiccato quando la sua massa cessa di diminuire e si stabilizza, in
quel momento il prodotto ha raggiunto il suo stato SECCO.

Ma non disponendo di una termobilancia, bisogna usare un metodo empirico allungando il
tempo di essiccazione e nel caso si voglia effettuare delle verifiche, periodicamente, ogni
20+40 minuti estrarre il campione usando una pinza in acciaio per evitare di bruciarsi,
verificarne il peso con la bilancia di precisione, quando risultera stabile si pud considerare
essiccato.
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5) A questo punto senza far raffreddare troppo il campione, per evitare formazioni di condense
che potrebbero generare umidita nel prodotto, pesare con la stessa bilancia iniziale (punto
3) e annotarsi il peso lordo, anche in questo caso poi sottraendo il peso del contenitore, per
calcolare il peso netto del campione.

6) La differenza tra il peso netto iniziale (punto 3) ed il peso netto finale (Punto 5) & la quantita
netta di acqua contenuta nel campione iniziale, per cui adesso potete usare questo dato per
calcolare anche il rapporto percentuale sulla massa del campione iniziale ed usarlo per
calibrare ad esempio uno strumento, ma in questo caso, € necessario che all’inizio della
procedura si sia provveduto a effettuare una misura del prodotto anche con lo strumento da
calibrare, in modo da poter confrontare il dato rilevato con il dato emerso successivamente
da questa procedura per poi allinearlo.

Utilizzando questo metodo per portare il prodotto alla condizione secca per poi dopo introdurre nel
campione una quantita di acqua nota e possibile creare dei campioni standard a contenuto di
acqua noto, da utilizzare per eventuali tarature o verifiche di taratura successive specie per
strumenti che misurano il contenuto di acqua con principi non distruttivi e senza contatto.

Per ottenere questo sara sufficiente inglobare il campione in sacchetti e/o capsule ermetiche
plastiche che siano trasparenti alla tecnologia di misura dello strumento che utilizzerete ma devono
essere tassativamente ermetiche onde evitare che nel tempo il campione perda o accumuli acqua
alterando il valore di calibrazione per cui ¢ stato creato.

ATTENZIONE!!!

CEAM su richiesta € in grado di realizzare speciali campioni portatili di calibrazione su misura sia
nella forma e nella dimensione, anche nel valore di umidita. Inglobati in apposite resine trasparenti
che li rendono impermeabili e stabili, una sorta di mattoni di calibrazione che possono ad esempio
essere usati periodicamente per verificare la corretta della calibrazione di uno strumento di
processo anche senza smontarlo dall’impianto che garantiscono stabilita nel tempo anche per mesi
o anni.

Per la massima fedelta di misura, i campioni di calibrazione possono essere realizzati anche con lo
stesso materiale del processo produttivo, oppure con altri materiali a richiesta.
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