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Для повышения точности измерения влажности сыпучих материалов динамическим 
термовакуумным методом в диапазоне свыше 20 % предложено использовать параметры 
температурной кривой вакуумируемой пробы, характеризующие процесс замерзания влаги 
в материале. Представлены аналитические соотношения, связывающие массу воды в вакуу-
мируемой пробе до начала процесса кристаллизации с параметрами температурной кривой 
и начальной влажностью материала, а также результаты экспериментальных исследований, 
подтверждающие адекватность теоретической модели. 

 
With the aim of increasing the accuracy of humidity measurement in bulk materials with 

application of the dynamic thermal vacuum method within the range above 20 % it was suggested 
to use temperature curve parameters of the vacuumized sample which characterize moisture 
freezing in the material. The paper offers analytical dependences describing correlations between 
the volume of water in the vacuumized sample before crystallization begins and parameters of the 
temperature curve and initial moisture content in the material as well as experimental research 
results that prove the adequacy of the model offered. 

 
 
Термовакуумные методы (ТВ-методы) 

успешно зарекомендовали себя при измере-
нии влажности сыпучих продуктов горно-
обогатительной, горно-химической, метал-
лургической и химической промышленно-
стей [1-5]. Основными достоинствами рас-
сматриваемых методов являются высокая 
точность и экспрессность, а также отсутст-
вие влияния на результат измерения хими-
ческого состава анализируемого материала 
[3, 5, 6].  

Все ТВ-методы основаны на одном и 
том же физическом явлении – изменении 
температуры вакуумируемой пробы влаж-
ного материала вследствие десорбции влаги. 
В классическом ТВ-методе влажность опре-
деляется по температурному экстремуму, 
который считается соответствующим мо-
менту выхода свободной и слабосвязанной 
воды из анализируемой пробы [5]. Однако 
данный подход в основном применяется для 
измерения малых значений влажности, так 
как в противном случае возможно замерза-
ние воды в пробе, что не позволяет закон-
чить измерение.  

Динамический ТВ-метод основан на 
анализе динамики выхода влаги из вакууми-
руемой пробы исследуемого материала. В ка-
честве информативного параметра рассмат-
ривается коэффициент и, который характе-
ризует скорость десорбции влаги и обратно 
пропорционален влажности исследуемого 
материала. Коэффициент и определяется на 
основании статистической обработки изме-
рительной информации, полученной при 
анализе начального участка температурной 
кривой, имеющего экспоненциальный ха-
рактер и ограниченного временем наступле-
ния температурного экстремума или време-
нем замерзания воды в пробе. Время выде-
ления измерительной информации сокраща-
ется до нескольких секунд, так как отпадает 
необходимость в ожидании момента насту-
пления температурного экстремума [4, 5].  

Динамический ТВ-метод применяется 
при влажности сыпучего материала прибли-
зительно до 20 %. Ограничение вызвано 
снижением точности измерения динамиче-
ским ТВ-методом при влажности свыше 
20 % по двум причинам. Во-первых, вслед-
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ствие очень быстрого замерзания вакууми-
руемых проб высокой влажности не всегда 
удается за цикл измерения собрать экспери-
ментальные данные, достаточные для кор-
ректной статистической обработки и расче-
та коэффициента и. Во-вторых, для неко-
торых материалов наблюдается изменение 
экспоненциального характера течения тем-
пературного процесса при вакуумировании 
проб высокой влажности. Например, при 
визуальном наблюдении за ходом процесса 
десорбции из вакуумируемой пробы мелко-
дисперсного речного песка с влажностью 
15 % видимых изменений не происходило, а 
при влажности 25 % наблюдалось вспучи-
вание пробы и образование полостей, что 
приводило к искажению экспоненциального 
характера температурной кривой вакууми-
руемой пробы. 

С целью повышения точности измере-
ния динамическим ТВ-методом проводи-
лись экспериментальные исследования тем-
пературных процессов, протекающих в ва-
куумируемых пробах сыпучих материалов с 
влажностью свыше 20 %. При этом наи-
большее внимание уделялось участкам тем-
пературной кривой, характеризующим про-
цесс замерзания воды в пробе, которые 
раньше полностью исключались из рас-
смотрения, как не несущие измерительную 
информацию. В результате проведенных 
исследований получены температурные 
кривые, отличающиеся наличием темпера-
турного скачка и участка температурной 
стабилизации при замерзании пробы (рис.1).  

В соответствии с рис.1 температурную 
кривую вакуумируемой пробы можно раз-
бить на пять участков: АВ – десорбция вла-
ги; ВС – переохлаждение влаги ниже темпе-
ратуры кристаллизации воды; CD – повы-
шение температуры пробы до температуры 
кристаллизации воды вследствие выделения 
теплоты фазового перехода; DE – стабили-
зация температуры пробы вследствие кри-
сталлизации воды; EF – сублимация. 

Рассмотрим более подробно участки 
BCD и DE температурной кривой. 

Температурный скачок на кривой (уча-
сток BCD) возникает вследствие выделения 
теплоты фазового перехода, уравнение 
энергетического баланса для пробы в про-
стейшем случае можно представить в виде 

0,Δ)(Δ âêêêêñóõñóõêââê  mrTCñmTcm   (1) 

где mвк – масса воды в пробе на момент на-
чала кристаллизации; св – удельная тепло-
емкость воды; Tк – переохлаждение пробы 
ниже температуры кристаллизации воды; 
mсух – масса сухого материала в пробе; ссух – 
удельная теплоемкость сухого материала; 
Ск – теплоемкость кюветы; rк – удельная те-
плота кристаллизации воды. 

Из уравнения (1) видно, что величина 
скачка на температурной кривой зависит от 
массы воды в пробе на момент начала кри-
сталлизации, значение которой можно опре-
делить, используя закон изменения влагосо-
держания, предложенный в работе [2], 

   ñóõêè00âê )αexp(1 mtbuum  ,  (2) 

где u0 – начальное влагосодержание пробы 
материала; b – коэффициент, характери-
зующий полноту извлечения влаги из про-
бы; и – коэффициент, характеризующий 
скорость десорбции влаги, принимаемый в 
динамическом ТВ-методе в качестве ин-
формативного параметра; tк – момент начала 
процесса кристаллизации влаги в пробе.  

Влагосодержание материала связано с 
влажностью соотношением  
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где w0 – начальная влажность пробы в отно-
сительных единицах. 
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Рис.1. Изменение температуры пробы сыпучего  
материала с высокой начальной влажностью 
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Коэффициент десорбции определяется 
по формуле, предложенной в [6], 

ñóõ0
è

ρα
mbu

S
 ,                      (3) 

где S – быстрота откачки вакуумной камеры; 
 – плотность насыщенного водяного пара. 

Таким образом, величина скачка на 
температурной кривой определяется на-
чальными параметрами пробы (влажностью 
и массой) и коэффициентом десорбции и. 
Этот вывод подтверждает эксперименталь-
ная зависимость температурного скачка от 
массы воды в пробе на момент начала кри-
сталлизации, полученная для мелкодис-
персного речного песка (рис.2). 

После выделения энергии в процессе 
кристаллизации воды температура пробы не 
меняется до полного создания решетки, что 
на температурной кривой характеризуется 
участком температурной стабилизации DE 
шириной tтс, пропорциональной массе воды 
в пробе на момент начала кристаллизации, 
которая определяется по формуле (2). На 
рис.3 представлена экспериментальная за-
висимость ширины участка температурной 
стабилизации от массы воды в пробе на мо-
мент начала кристаллизации, полученная 
для мелкодисперсного речного песка. 

Таким образом, величина скачка и ши-
рина участка стабилизации на температур-
ной кривой вакуумируемой пробы сыпучего 
материала несут информацию о его влажно-
сти и могут использоваться для коррекции 
результатов измерения, полученных дина-
мическим ТВ-методом, что особенно акту-
ально для слаборастворимых в воде мате-
риалов при влажности свыше 20 %.  
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Рис.2. Экспериментальная зависимость высоты  
температурного скачка от массы воды в пробе  
на момент начала кристаллизации, полученная  

для мелкодисперсного речного песка 
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Рис.3. Экспериментальная зависимость ширины участка  
температурной стабилизации от массы воды в пробе  

на момент начала кристаллизации, полученная  
для мелкодисперсного речного песка 
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