PAK vol. 60, nr 10/2014

889

Joanna PIEPIORKA-STEPUK, Sylwia MIERZEJEWSKA, Mariusz S. KUBIAK
POLITECHNIKA KOSZALINSKA, KATEDRA PROCESOW | URZADZEN PRZEMYSELU SPOZYWCZEGO

Ocena wystepowania czastek statych w chemicznych roztworach myjacych

magazynowanych w zbiornikach CIP

Dr inz. Joanna PIEPIORKA-STEPUK

Absolwentka Wydzialu Mechanicznego Politechniki
Koszalifiskiej. W roku 2013, z wyrdznieniem uzyskata
stopieni doktora nauk rolniczych w dyscyplinie
Inzynieria Zywnosci. Jest adiunktem w Katedrze
Procesow 1 Urzadzen Przemystu Spozywczego
Wydzialu Mechanicznego Politechniki Koszalifiskiej.
W swojej dziatalno$ci naukowej zajmuje si¢ procesa-
mi mycia i dezynfekcji w zakladach przetworstwa
spozywczego, glownie technika CIP oraz systemami
jakoscei.

e-mail: joanna.piepiorka@tu.koszalin.pl

Dr inz. Mariusz S. KUBIAK

Obszar dzialalnosci badawczej dotyczy szeroko pojetego
bezpieczenstwa zywnosci ze szczegdlnym zwrdceniem
uwagi na produkcj¢ wyrobow wedzonych oraz mozliwo-
§ci obnizenia w nich zanieczyszczen z grupy WWA
poprzez  wprowadzenie  innowacyjnych  rozwigzan
konstrukcyjnych w komorze wedzarniczej. Interdyscypli-
narny charakter zainteresowan obejmuje opracowywanie i
aplikacje przemystowa technologii innowacyjnych,
zywno$¢ nowej generacji oraz analiz¢ instrumentalng
surowcow spozywcezych i badania tekstury.

e-mail: mariusz.kubiak@tu.koszalin.pl

Dr inz. Sylwia MIERZEJEWSKA

Absolwentka Wydziatu Mechanicznego Politechniki
Koszalinskiej. W roku 2011 uzyskata stopien doktora
nauk technicznych w dyscyplinie budowa i eksploata-
cja maszyn. Jest adiunktem w Katedrze Procesow
i Urzadzen Przemystu Spozywczego Wydziatu
Mechanicznego Politechniki Koszalinskiej. W swojej
dziatalno$ci naukowej zajmuje si¢ procesami mycia
i dezynfekceji w zakladach przetworstwa spozywczego.

e-mail: sylwia.mierzejewska@tu.koszalin.pl

Streszczenie

W pracy przedstawiono zagadnienia zwigzane z wystgpowaniem zanie-
czyszczen w chemicznych roztworach myjacych pobranych z zaktadow
browarniczych z linii chtodzenia brzeczki. Badania wykonano w oparciu
o metode Shadow Sizing. Do pomiaréw wykorzystano kamerg¢ Flow Sence
2M, wyposazong w matryce o rozdzielczosci 1600x1200 pikseli oraz
manualny obiektyw makro Nikkor 50 f.1.8. Na podstawie przeprowadzo-
nych badan uzyskano informacje o ilo$ci i wielko$ci czastek statych osadu
wystepujacych w chemicznych roztworach myjacych oraz ich wymiarach
charakterystycznych. Uzyskane wyniki badan pozwalaja twierdzi¢, ze
pomiar technika Shadow Sizing moze by¢ z powodzeniem wykorzystywa-
ny do monitorowania czystosci i jakosci chemicznych roztworéow myja-
cych w czasie ich przechowywania w tankach magazynowych stacji CIP.

Stowa Kkluczowe: chemiczne roztwory myjace, analiza czastek, shadow
sizing.

Assessment of contamination of particles
occurrence in chemical cleaning solutions
stored in tanks of CIP

Abstract

Cleaning and disinfection processes in brewing, due to the way of production,
are carried out in closed piping systems connected with high capacity
tanks, heat exchangers and pumps. Cleaning chemical solutions are
prepared in the CIP storage tanks and repeatedly used for cleaning. During
their use, they are regenerated after the cleaning process, then again
returned to the tanks and condensed. It is crucial for the economic aspect
of the process (saving chemical preparations) and for environmental
protection (minimizing the amount of discharged waste and their negative
impact). Cleaning media go through standard control of their conductance,
pH and chemical activity. The conducted studies indicate a different kind
of threat, namely colloidal suspensions present in solutions recycled to the
storage tanks, which once again pollute cleaned installations. The paper
presents the results of study of particles’ size and their quantity in chemical
solutions taken from the production line from brewery. The study was
performed based on Shadow Sizing method in DynamicStudio software.
FlowSence 2M camera equipped with a 1600x1200 pixels matrix and
manual macro lens Nikkor50 f.1.8 was used for the measurements. On the
basis of the results the information about volume and amount of the
sediment particles in chemical cleaning solution were obtained. The results

obtained show that the Shadow Sizing measurement technique can be
successfully used for monitoring the quality of chemical cleaning
solutions.

Keywords: chemical cleaning solution, particle analysis, shadow sizing.

1. Wstep

Procesy mycia i dezynfekcji urzadzen produkcyjnych, stanowia
podstawe utrzymania higieny w zakladach przetworstwa spo-
zywcezego. W zaleznosci od specyfiki produkeji, przeprowadza si¢
je roznymi technikami. W wielu gat¢ziach przemystu spozywcze-
go: w mleczarstwie, browarnictwie, gorzelnictwie czy w przemy-
$le owocowo-warzywnym w celu higienizacji urzadzen oraz insta-
lacji przesylowych prowadzi si¢ mycie w obiegu zamknig¢tym.
Istota tego procesu polega na przepuszczaniu przez instalacje
produkcyjne mediow myjacych, bez koniecznosci ich demontazu.
Podstawe uktadu mycia stanowig instalacje rurowe potaczone ze
zbiornikami, wymiennikami ciepta, pompami, nalewakami itp.
Roztwory myjace, wykorzystywane do mycia, sa automatycznie
dozowane do uktadu i po zakonczonym procesie kazdorazowo
zawracane do zbiornikow stacji CIP. Rozwigzanie minimalizuje
koszty zwigzane z zakupem chemicznych $rodkéw myjacych oraz
z ich neutralizacja. Po kazdym procesie mycia roztwory chemicz-
ne sg regenerowane, zwykle metodg ultrafiltracji i w zbiornikach
stacji CIP dotgzane. Umozliwia to ich wtoérne wykorzystanie
w kolejnych zabiegach mycia. Sprawnos¢ regeneracji zalezy od struk-
tury membrany i wielko$ci czastek substancji rozpuszczonej [3].

Dhugi okres wykorzystywania roztworéw myjacych (nawet do 8
miesigcy) nie sprzyja procesom mycia. Ich jakos¢ zwykle okresla-
na jest laboratoryjnie na podstawie oceny aktywnosci chemicznej
zawartych w nich substancji (wodorotlenek sodu i potasu, kwasy
azotowy i fosforowy, kwas nadoctowy etc.), ich stezenia oraz
obecnosci weglandw. Wizualnie oceniana jest rowniez ich barwa
i metno$é. Na tej podstawie roztwory akceptowane sg do dalszego
stosowania w procesach mycia. W 2005 roku, Wawrzacz zwrdcita
uwage na innego rodzaju zagrozenie zwigzane z wielokrotnym
wykorzystaniem roztworéw myjacych. Wykazata ona bowiem, ze
w tankach magazynowych $rodkéw myjacych moga wytracac si¢
rézne, drobne zanieczyszczenia nieorganiczne, ktore w kolejnych
procesach mycia deponowane sa na czyszczonych powierzch-
niach. W roztworach, za pomoca metod mikroskopowych, ziden-
tyfikowala czastki wielkosci rzedu pm, laczace si¢ w wigksze
aglomeraty zawieszone w cieczy. Z racji swoich rozmiardw,
autorka zalicza je do suspensji koloidalnych, wskazujac, ze
w drodze, tzw. rekontaminacji, mogg one prowadzi¢ do wtdrnego
zanieczyszczenia mytych instalacji [7].

Identyfikacja wystgpujacych w roztworach czastek statych,
wymaga przeprowadzenia badan, z wykorzystaniem odpowied-
nich narzedzi badawczych. W tym celu, korzystne jest zastosowa-
nie precyzyjnych i wysoko zawansowanych metod obrazowania,
umozliwiajacych wizualizacje i pomiar charakterystycznych wiel-
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kosci czastek o nieregularnych ksztattach. W niniejszej pracy do
tego celu zaproponowano metode shadow sizing. Opiera si¢ ona na
wysokiej rozdzielczosci obrazowania z pods$wietleniem badanej
proby, w wyniku czego, rejestrowany przez kamere obraz zapisuje
cien czastek znajdujacych si¢ w polu obrazowania (rys. 1).
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Rys. 1. Schemat stanowiska pomiarowego [Dantec Dynamics]
Fig. 1. Scheme of the measuring setup [Dantec Dynamics]
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Pomiar charakterystycznych wymiaréw czastek okreslony jest
przez plaszczyzng ogniskowq i glebie ostrosci systemu obrazowa-
nia. Technika ta moze by¢ stosowana do analizy réznego typu
czastek w tym pecherzykow, kropelek cieczy, czastek statych
i innych obiektéw o dobrze zdefiniowanym konturze. W zalezno-
$ci od mozliwosci zastosowanego uktadu optycznego mozliwe jest
badanie wielkos$ci czastek w skali mikro. Wedlug badan Kapulla
iin. (2009) dolna granica pomiaru metoda Shadow Sizing umozli-
wia wykrywanie czastek o $rednicy odpowiadajacej 3 pikselom
[5]. Najistotniejszym aspektem podczas obrazowania jest o§wie-
tlenie. Zrodtem $wiatta moze byé laser impulsowy o specjalnej
optyce $wiatta lub $wiatlo lampy ledowej. Natczenie $wiatta
w ukladzie oswietlenia powinno by¢ na tyle duze, aby na obrazie
profil czastek byt dobrze widoczny a kontrastowo$¢ obrazu duza.
Zbyt intensywne o$wietlenie w tym przypadku jest nie wskazane,
gdyz moze powodowac zafalszowanie rozmiardw samej czastki,
podobnie jak nieodpowiednio rozproszone $wiatto, ktdre nega-
tywnie wptywa na doktadno$¢ pomiar6w. Ponadto badania nalezy
prowadzi¢ w zaciemnionym pomieszczeniu lub stosowaé ostony
$wiatlochronne w celu wyeliminowanie zewnetrznych zrodet
oswietlenia [1, 2].

Oceniane obiekty w plaszczyznie os$wietlenia rzucajg cien
w polu obrazowania, w wyniku czego na obrazie pojawiaja si¢
ciemne pola. Ich wymiarowanie polega na wyznaczeniu krawedzi
pomiedzy jasnym a ciemnym polem zapisanego obrazu (rys. 2).
Pojedynczo zarejestrowane przez kamere klatki poddawane sa
analizie w §rodowisku DynamicStudio. Zastosowane oprogramo-
wanie umozliwia ocen¢ badanych czastek w zakresie ich charakte-
rystycznych wymiarow, takich jak $rednica ekwiwalentna, jej
ksztatt, obwdd, powierzchnia, dtuzsza i krotsza 0§ symetrii oraz
wyznaczony na ich podstawie wspolczynnik ksztattu i geome-
tryczne potozenie $rodka cigzkosci [2].
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Rys. 2. Pojedyncza klatka zapisana kamera
Fig.2.  One frame saved by a camera
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W pracy zaproponowano wykorzystanie nowej metody obrazo-
wania czastek shadow sizing do oceny czystosci fizycznej roztwo-
réw chemicznych, wykorzystywanych do mycia w systemie CIP
instalacji browarniczych. W literaturze brakuje badan dotyczacych
jakosci roztworéw myjacych w aspekcie wystepujacych w nich
osadow stalych. Brakuje rowniez informacji o metodach umozliwia-
jacych ich oceng pod tym katem. Ocenie poddano roztwory kwasu
i zasady sodowej wykorzystywane do mycia urzadzen znajdujacych
si¢ na dziale warzelni. Higiena tego dzialu ma istotny wplyw na
wyprodukowanie dobrej jakosci piwa. Powstajace tam osady sa
trudne do usunigcia a ich podstawowy sktad stanowig biatka, cukry
(monocukry i dwucukry) jak rowniez blonnik, skarmelizowane
weglowodany, celulozy oraz czasteczki skrobi [8]. Wykazuja one
duza zdolno$¢ adhezyjna, co sprzyja ich osadzaniu si¢ na $ciankach
urzadzen i w konsekwencji stanowi doskonatg pozywke dla drobno-
ustrojow. Prowadzi to do obnizenia barwy brzeczki i nadaje piwu
wodnisty smak i nieczysty zapach [4, 6].

2. Materiat i metoda

Roztwory pobierano ze zbiornikoéw magazynowych stacji mycia
CIP. Zrzut roztwordw 1 mycie zbiornikow magazynowych
w zakladzie odbywa si¢ zgodnie z harmonogramem procesow
mycia, co 6 miesigcy. W tym okresie prowadzono badania. Pierw-
sze proby pobrano zaraz po napetnieniu i roztworzeniu $rodkow
myjacych w zbiornikach, przed ich pierwszym uzyciem. Kolejne
proby pobierano, co trzy miesigce. Roztwory testowano pod
wzgledem iloSci wystgpowania w nich osadéw oraz ich cech
morfometrycznych. Badania prowadzono w oparciu o metode
Shadow Sizing na platformie DynamicStudio. Probki analizowa-
nych roztwordw umieszczano w 2,5 mm kuwecie ze szkta optycz-
nego ios$wietlano je jednolicie rozproszonym S$wiatlem lasera,
o dhugosci fali 532 nm, ktorego zroédto, o mocy 1000 mW, znaj-
dowalo si¢ za kuwetg. Przed kuweta znajdowata si¢ kamera Flow-
Sence 2M, wyposazona w matryce o rozdzielczosci 1600x1200
pikseli oraz manualny obiektyw makro Nikkor 50 f.1.8 wraz
z zestawem trzech pierscieni posrednich (rys. 3).

Rys. 3. Stanowisko do pomiaru metoda Shadow Sizing z uktadem pozycjonowania
Fig. 3.  The setup of the measuring by the Shadow Sizing method with positioning
system

Rozwiazanie umozliwito uzyskanie duzych powiekszen analizo-
wanego obszaru. Obraz, w pelnej rozdzielczosci kamery, zapisywa-
ny byt jako 8 bitowy a nastepnie analizowany w $rodowisku Dyna-
micStudio za pomoca wysoko zaawansowanego algorytmu identy-
fikacji krawedzi czastki, w celu jej rozpoznania i opisania. Na tej
podstawie uzyskiwano informacje o wielkosci czastek tworzacych
si¢ w roztworach myjacych oraz ich procentowym udziale.

Catkowita objetos¢ probki poddawanej ocenie wynikala z obje-
tosci kuwety i wynosita 1,5 ml. Powierzchnia ekspozycji poje-
dynczego pomiaru wynosila 0,1875 cm?, co wskazuje, Ze objetosé
pomiarowa badanego roztworu wynosita okoto 0,05 ml. Dla kaz-
dego roztworu wykonano po 20 obrazéw z czgstotliwos$cia zapisu
1 Hz (klatka na sekundg). Badania dla kazdego roztworu wykona-
no w 3 powtodrzeniach. Uzyskane wyniki usredniono i poddano
analizie w $rodowisku DynamicStudio. Ze wzgledu na niejedno-
rodny ksztatt badanych czastek, w ocenie uwzgledniono ich po-
wierzchnig, dtugosé obu osi symetrii (krotszej i dtuzszej) oraz ich
srednice ekwiwalentna, bedaca wypadkowa osi.
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Rys. 4. Zestawienie wynikow zmian wielko$ci powierzchni czastek w okresie
6 miesigcy
Fig. 4. Statement of results of changes the particles area for 6 months

Na podstawie uzyskanych wynikéw wykonano wykresy, obra-
zujace procentowy udzial poszczegdlnych czastek w badanych
roztworach oraz ich zmiany nast¢pujace w 6-miesigcznym okresie
ich uzytkowania.

3. Wyniki badan i ich analiza

Analizujac wyniki badan dotyczace pola powierzchni czastek
mozna zaobserwowac, ze w roztworach myjacych, zarowno kwa-
$nych jak i zasadowych, przewazaja czastki o wielkosci po-
wierzchni od 0,001 do 0,002 mm? (rys. 4).

W poczatkowym okresie przetrzymywania roztworow, stanowia
one okoto 50% wszystkich czastek statych obecnych w roztworach.
W 6 miesigcu badan obserwuje si¢ nieznaczny spadek udziatu czastek
o0 tej powierzchni, natomiast pojawiajg si¢ czastki znacznie wigksze.
Zaobserwowano rowniez, ze w kolejnych miesigcach prowadzenia
badan, powierzchnie czastek obecnych w badanych roztworach wy-
kazywaly tendencj¢ do powigkszania si¢. Zaraz po przygotowaniu
roztworéw zidentyfikowano czastki o maksymalnej wielkosci po-
wierzchni 0,007 mm? natomiast po szesciu miesiacach ich wykorzy-
stywania w procesach mycia ich powierzchnia wzrosta do okoto
0,018 mn’. Moze to sugerowaé obnizenie efektywnosci procesu
regeneracji roztworow lub o zdolnosci czastek osadow do koagulacji
i tworzenia wigkszych aglomeratow.

Na rysunku 5 przedstawiono wyniki dotyczace dtugosci poszcze-
g6lnych osi symetrii pomierzonych czastek osadu, dhuzszej i krotszej.
Wymiary te podaja informacje o ksztatcie pomierzonych czastek. Na
ich podstawie zaobserwowano, ze w badanych roztworach przewarza-
ja czastki o ksztalcie eliptycznym, przy czym czastki w roztworach
kwasnych sa znacznie dhuzsze niz czastki wystepujace w roztworach
zasadowych. W zerowej probie roztworu kwasu, az 60% obecnych
czastek, dluzsza o$ symetrii posiada w zakresie 0,02 + 0,04 mm,
podczas gdy w roztworze sody, 45%. Udziat tych czastek, w trakcie
uzytkowania roztworéw, obniza si¢. W zamian tworza si¢ osady
jeszcze bardziej wydtuzone. W rezultacie czastki wystepujace zarow-
no w kwasie jak i zasadzie osiagaja maksymalng dlugos¢ 0,06 mm.

qcach Proba po & miesigeach

.

W podobny sposob ksztattuje si¢ rozklad krotkich osi symetrii anali-
zowanych osadow. Ich wartosci mieszcza si¢ w zakresie 0,01 +
0,025 mm. W catym okresie przetrzymywania roztwordw, utrzymuja
si¢ one na poziomie okoto 20% dla roztworéw kwasnych i okoto 25%
dla roztwordw zasadowych.
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Rys.5.  Dlugos¢ osi symetrii analizowanych czastek tworzacych si¢ w roztworach,
a) kwasu; b) sody, w okresie 6 miesigcy

Fig. 5. The length of the symmetry axis of investigated particles which form in the
chemical solutions, a) acid; b) soda, in a period of 6 months
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Kolejne analizy dotyczyly zmian $rednicy ekwiwalentnej pomie-
rzonych czastek. Wymiar ten jest $rednica zastepcza, opisujaca kulista
czastke o takiej samej powierzchni, jak zmierzony obiekt. Pomiar tej
wielkosci charakteryzuje czastke dajac posrednig informacje o jej
wielkosci. Wyniki badan $rednicy ekwiwalentnej przedstawiono na
rysunku 6. W obu badanych roztworach wymiar ten miesci si¢
w granicach od 0,03 + 0,06 mm. Analogicznie do wcze$niejszych
analiz, zaobserwowano wzrost $Srednicy ekwiwalentnej nastepujacy
w kolejnych miesigcach prowadzenia badan. Potwierdza to wczesniej-
sze obserwacje sugerujace powickszanie si¢ czastek osadow w trakcie
magazynowania i uzytkowania roztworow.

Rys. 6.  Srednica ekwiwalentna analizowanych czastek w roztworach, a) kwasu;
b) sody, w okresie 6 miesigcy

Fig. 6.  Equivalent diameter of investigated particles which form in the chemical
solutions, a) acid; b) soda, in a period of 6 months
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4. Podsumowanie

Na podstawie przeprowadzonych badan i pomiarow metoda
Shadow Sizing mozliwe bylo potwierdzenie obecnosci wystepujacych
w chemicznych roztworach myjacych czastek statych oraz zidentyfi-
kowanie ich ilosci i wielkosci. Okreslono charakterystyczne wymiary
czastek, na podstawie ktorych mozliwe bylo zdefiniowanie ich wy-
dluzonego i1 wrzecionowatego ksztaltu oraz zmian jakim ulegaja
w okresie 6-miesigcznego wykorzystywania roztworo6w w procesach
mycia i magazynowania w zbiornikach CIP.

Wyniki badan potwierdzaja, ze metoda Shadow Sizing jest precy-
zyjna 1 wysoko zawansowang metodg obrazowania, umozliwiajaca
wizualizacje 1 pomiar czastek tworzacych si¢ osadow w roztworach
chemicznych. Na jej podstawie mozliwa byta ocena i wnioskowanie
dotyczace ich wielkosci i udziatu w badanej probie. Przeprowadzone
analizy pozwalaja wnioskowa¢, ze zastosowana technika pomiarowa
z powodzeniem moze by¢ wykorzystana do oceny jakosci i1 czystosci
roztworéw myjacych.
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