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WSTEP
Jakos¢ kazdego produktu, takze tego kosmetycznego jest suma wielu
proceséw fizycznych, chemicznych w efekcie ktérych z mieszaniny
sktadnikéw otrzymuije sie produkt, ktérego inherentne cechy sa zgod-
ne z pierwotnymi zatozeniami. Uzyskanie akceptowanej jakosci nie
jest proste i oczywiste, zwtaszcza gdy nalezy uwzgledni¢ wymagania
konsumenta oraz realia ekonomiczne. Sukces ekonomiczny i rynkowy
jest zazwyczaj efektem wiedzy, umiejetnie wykorzystanej w pro-
cesie produkcyjnym. Nalezy zauwazy¢, ze wytwarzanie produktow
w systemie wielkoseryjnym wymaga ciagtego mierzenia istotnych
parametrow jakosciowych produktu lub procesu. Sposéb mierzenia
jest zdefiniowany przez metodyke pomiardw a interpretacja wynikow
w zakresie tolerancji i btedow wykorzystuje metrologie.
Mierzenie masy produktu, jego objetosci, Sredniej ilosci oraz
innych parametréw fizyko-chemicznych jest konieczne takze jako
element definiujacy stabilnos¢ produkgji oraz dla potwierdzenia
zgodnosci produktu z wymaganiami wewnetrznymi lub normatyw-
nymi. Powyzsze zaleznosci dotycza wielu parametréw jakosciowych
produktow kosmetycznych w tym takze pomiaru masy czy tez
zawartosci masy suchej.
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Rysunek 1. Waga PS 1000.R2 w procesie recepturowania sktadnikéw

Wydaje sie ze wykonywanie pomiaréw jest proste, ale o do-
ktadnosci analizy decyduje stabilnos$é systemu wagowego oraz
zastosowana metoda badania. Obecnie pomiary moga by¢ wy-
konywane z rozdzielczoscia nanograméw w cyklach manualnych
i automatycznych, co jest dodatkowym utrudnieniem.
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Nie jest tajemnica, ze wigkszos¢ proceséw produkcyjnych i kon-
trolnych dziata zgodnie z wymaganiami Systeméw Zarzadzania Jako-
Scia, takich jak PN-EN ISO 9001:2015, ISO PN-EN ISO/IEC 17025:2018,
czy PN-EN [SO 22716:2009. Niestety te akty normatywne tylko
ogolnie opisuja wymagania w zakresie doktadnosci pomiaréw, nie
podajac gotowych rozwiazan jak te doktadnos¢ uzyskac.

METROLOGIA W PRZEMYSLE
KOSMETYCZNYM

Referencyjnym punktem odniesienia dla przemystu kosmetycznego
jest norma PN-EN SO 22716:2009. Kosmetyki. Dobre Praktyki Pro-
dukcji (GMP). Przewodnik Dobrych Praktyk Produkcji. Jak wiekszos¢
norm ma ona charakter ogélny w zakresie zapisow dotyczacych
urzadzen i przyrzaddéw pomiarowych, np. punkt 7. ,na kazdym eta-
pie operacji wytwarzania i konfekcjonowania nalezy podejmowac
dziatania majace na celu uzyskanie wyrobu gotowego spetniajacego
okreslone charakterystyki” oraz ,, nalezy zdefiniowa¢ kontrole pod-
czas procesu oraz ich kryteria akceptowalnosci”. Dotyczy to takze
Laboratorium Kontroli Jakosci, ktére ,, ...powinno stosowac wszelkie
metody badan niezbedne do potwierdzenia, ze produkt spetnia
kryteria akceptowalnosci”. Z drugiej strony ogélnos¢ zapiséw normy
pozwala na taki dobér metod badawczych, takze tych w zakresie
pomiaréw masy, ktére s szybkie, pewne, gwarantujac stabilnosé
niezaleznie od warunkéw ich realizacji.

Nalezy zauwazy¢, ze gtdbwnym wymaganiem systemowym dla
wiekszosci wag jest okresowe wzorcowanie, ktére zapewnia utrzy-
manie spojnosci pomiarowej. Jednak z praktycznego punktu widzenia
bardziej istotne sg tzw. SOP tj. Standard Operation Procedure, ktére
pozwalaja monitorowac stan techniczny wag znacznie czesciej,
praktycznie codziennie. W tym przypadku kluczowa jest wiedza
praktyczna i metrologiczna w zakresie dziatania systemoéw wagowych,
czyli co, w jaki sposob i kiedy nalezy sprawdzac.

Pomiar masy z wykorzystaniem wag elektronicznych polega
na mierzeniu sity grawitacyjnej z jaka badana prébka jest przycia-
gana przez Ziemie. Wspétczesna aplikacja tej metody wykorzystuje
zaawansowane uktady pomiarowe wysokich rozdzielczosci, tak jak
przypadku wag analitycznych serii XA 82/220.5Y, co pozwala mierzy¢
mase prébek z rozdzielczoscia w zakresie 10 + 107grama.
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Rysunek 3. Waga XA 82/220.5Y, btad losowy i systematyczny serii
pomiaréw

Niezaleznie od konstrukeji wagi, ocena doktadnosci pomiaru masy
powinna sie sprowadza¢ do wyznaczania wartosci btedu losowego
oraz btedu systematycznego'. Miara btedu losowego jest odchylenie
standardowe (S) z serii pomiaréw. Wartos¢ ta jest silnie zalezna od
metody wazenia, dynamiki zamian warunkéw zewnetrznych, spe-
cyfiki wazonego obiektu, umiejetnosci poprawnego wazenia itd.
Realnie oceniajac istotne znaczenie ma tylko jeden z tych czynnikow.
Zmiennos¢ btedu losowego dla réznych obiektow zaprezentowano
w tabeli 1.

Rysunek 2. Kontrola parametréw metrologicznych — dziat KJ firmy Radwag
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Tabela 1. Waga AS 310.X2 — btad losowy wagi dla obiektéw o ré6znych
masach i objetosciach

X X zlewka kolba
pojemnik ABS wzorzec N wzorzec N
280x110mm masy100g  oiMaX  ocy20g  Simax

1000 ml 50 ml

1 110,4744 g 99,9997 g 263,9665g 19,9999¢g 44,6133 g

2 110,4739g  99,9998g 263,9668g 19,9998g 44,6130g
3 110,4734g  99,9998g 263,9660g 20,0000 44,6126g
4 110,4731g  99,9998g 263,9661g 19,9999g 44,6126g
5 110,4731g  99,9997g 263,9654g 19,9998¢g 44,6124 g
6 110,4739g  99,9998g 263,9650g 19,9999g 44,6121¢g
X 110,4736g  99,9998g 263,9660g 19,9999g 44,6127 g
S 0,0005g 0,0001g  0,0007g  0,0001g 0,0004g

Zaburzenia w precyzji pomiaréw moga by¢ efektem warunkéw
w jakich pracuje waga, wielko$¢ obiektu ma znaczenie, elektrosta-
tyka jest zjawiskiem fatszujacym wyniki pomiaréw, zjawiska sorpcji
i desorpcji wilgoci réwniez sg niekorzystne. Wszystkie powyzsze
czynniki powinny by¢ uwzglednione podczas wyznaczania rzeczywi-
stej doktadnosci jaka mozna uzyska¢ w danej metodzie pomiarowe;j.

Btad systematyczny okresla réznice miedzy wartoscia zmierzong
a wartoscia prawdziwa, jest on eliminowany poprzez tzw. adiustacje
wewnetrzna wag, ktéra jest standardem wszystkich wag laborato-
ryjnych jakie produkuje firma Radwag Wagi Elektroniczne. Zasade
dziatania adiustacji zaprezentowano na rysunku 4.

W stabilnych warunkach btad losowy ma wartos¢ stata, ktéra mozna
wyznaczy¢ poprzez serie pomiardw, tak jak pokazano to w tabeli 1.
Btad centrycznosci zazwyczaj ma wartos$¢ bardzo mata, rzedu kilku
jednostek, a ponadto dobra praktyka laboratoryjna (GLP) wymaga
umieszczania tadunkéw na $rodku szalki. Kontrola codzienna spro-
wadza sie zatem do sprawdzenia wartosci btedu systematycznego,
najczesciej w 2 punktach zakresu pomiarowego wagi. W tabeli 2
pokazano potencjalng zmienno$¢ parametréw metrologicznych
zaleznie od obciazenia wagi.

Tabela 2. SOP dla podstawowych parametréw metrologicznych wag

Parametr Obciazenie Obciazenie Obciazenie
~10% Max ~50% Max ~100% Max
Czutosc¢ / btad _fs .
systematyczny
Centrycznosc - - -/ +
Powtarzalnosé / . . Z/s
Btad losowy

Legenda: - kontrola nie jest wymagana
-/ + kontrola moze by¢ wykonana, jezeli limity wazenia sa
bardzo rygorystyczne
+ kontrola powinna byé¢ wykonana

Uzyte podczas testu wzorce masy powinny mie¢ mase zbli-
zong do masy wazonych obiektow. Wybor moze by¢ trudny, gdy
waga jest wykorzystywana w catym zakresie pomiarowym. Dobor

btad losowy btad centrycznosci
precyzja pomiaru
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Rysunek 4. Zasada dziatania adiustacji — korekta czutosci wagi

Z pobieznej analizy wykresu zaprezentowanego na rysunku 4
wynika, ze btad systematyczny, o ile on wystepuje ma istotne zna-
czenie tylko wowczas, gdy masa probki jest znaczna. Dla probek
ktérych masa nie jest wieksza niz 10% obciazenia maksymalnego
wagi, decydujace znaczenie dla doktadnosci procesu wazenia ma
tylko btad losowy — patrz obszar pomiaru matych mas.

PROCEDURY KONTROLNE

Doktadno$é pomiaru masy jak wspomniano wczesniej jest zalezna
od kilku czynnikéw. Jezeli zatozymy, ze warunki pracy w laboratorium
sg stabilne, to doktadnos¢ pomiaru masy okreslaja takie parame-
try jak btad losowy, btad systematyczny oraz btad centrycznosci.

wzorcow masy jest indywidualna decyzja kazdego laboratorium,
ale mozna przy tym uwzglednic fakt, iz wartos¢ btedu losowego
jest stata w dolnym zakresie obciazenia wagi. Przyktad codziennej
SOP dla badania czutosci wagi XA 82/220.5Y pokazano w tabeli 3.
Parametry metrologiczne wagi:

»  Obciazenie maksymalne 220 g

o Dziatka elementarna d = 0.01mg / 0.1 mg

e Pomiar z doktadnoscia 0.01 mg w zakresie do Max 82 g, pomiar
masy filtréw

e Pomiar z doktadnoscia 0.1 mg w zakresie 82 + 220 g, inne nawazki
o wiekszych masach
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Tabela 3. Przyktad procedury SOP dla wagi XA 82/220.5Y
PROCEDURA Przyktad

i, Obcigzy¢ szalke wagi wzorcem 100.0009 g
o masie ok. %2 Max

2.  Zdjac obciazenie z szalki wagi 0.00000 g
i wyzerowa¢ wskazanie wagi

3.  Wykonac adiustacje wagi ~ -eeeeeeee-

4. Umiesci¢ na Srodku szalki wagi 0.49998 g
pierwszy wzorzec masy, zanotowac
stabilny wynik pomiaru

5. Sprawdzi¢ czy wynik pomiaru Tolerancja (+) 0.50003 g
znajduje sie w tolerancji jaka Tolerancja () 0.49997 g
zdefiniowano dla tego obcigzenia

6.  Zdjac obcigzenie z szalki wagi 0.00000 g
i wyzerowa¢ wskazanie wagi

7. UmiesS¢ na Srodku szalki wagi drugi 100.0003 g
wzorzec masy, zanotowac stabilny
wynik pomiaru

8.  Sprawdzi¢ czy wynik pomiaru Tolerancja (+)  100.0005 g
znajduje sie w tolerancji jaka Tolerancja ()  99.9995g
zdefiniowano dla tego obcigzenia

Komentarz

e rzeczywista masa wzorcow uzytych podczas testéw jest podana
w Swiadectwie wzorcowania

e dlawzorca o masie 0.5 g pomiar odbywa sie z doktadnoscia 0.01mg

e dlawzorca o masie 100 g pomiar odbywa sie z doktadnoscia 0.1 g

e zerowanie wskazania wagi po zdjeciu wzorca 100 g umozliwia
pomiar masy z doktadnoscia 0.01 mg

Realnie oceniajac kompleksowe sprawdzenia wagi powinno by¢
wykonane tylko w ramach tzw. kwalifikacji operacyjnej, a zapisy z tego
procesu powinny by¢ przechowywane celem wykazania tego, ze waga
spetnia wymagania dla wazenia o zdefiniowanej doktadnosci pomiaru.

POMIAR ZAWARTOSCI WODY
Woda jest jednym z wazniejszych sktadnikéw wielu produktow
spozywczych i chemicznych. Szacuje sie ze moze stanowi¢ nawet
do 70% sktadu kosmetyku w ktérym petni role rozpuszczalnika sub-
stancji aktywnych, ale istotnie wspomaga takze tworzenie emulsji
stosowanych do tworzenia kreméw i balsamoéw. Badania zawartosci
wody moga by¢ realizowane metoda suszenia konwekcyjnego, ale
nalezy zauwazy¢, ze czas analizy w tych metodach wynosi okoto
2-3 godzin. Z tego wzgledu nie sg one powszechnie stosowane,
raczej poszukuje sie metod szybszych, ktére zapewniaja wymagang
doktadnos¢ analizy. Do takich metod nalezy zaliczy¢ metode su-
szenia z wykorzystaniem wagosuszarki w ktérej probka jest wazona
i ogrzewana w kontrolowanej temperaturze w tym samym czasie.
Wzrost temperatury probki w tej metodzie jest efektem emis;ji
promieniowania podczerwonego oraz konwekcyjnego ruchu ciepte-
go powietrza wewnatrz komory suszenia. Ten sposéb ogrzewania
probki jest istotnie rézny wzgledem metod normatywnych (PN-EN).
Z tego wzgledu uzyskiwanie wynikéw doktadnych w metodzie
wykorzystujacej wagosuszarke wymaga przeprowadzenia walidacji
dla procesu suszenia. Podczas tego procesu wykonywane s testy
tej samej probki metoda referencyjna, a nastepnie dokonuje sie
optymalizacji metody wagosuszarkowej w zakresie:

e temperatury suszenia
e wielkosci masy probki
e metody przygotowania i suszenia probki
e kryterium zakonczenia procesu suszenia

Proces walidacji uznaje sie za zakohczony pomyslnie, gdy roéznica
miedzy wynikami zawartosci wody jakie uzyskano metoda referen-
cyjna i wagosuszarkowa miesci sie w akceptowanym limicie. Widok

wagosuszarek podczas badan pokazano na rysunku 5.
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Rysunek 5. Wagosuszarki serii MA 50.X2 oraz MA 50/1.5Y w badaniach
laboratoryjnych

Pomiar zawartosci wody wydaje sie dos¢ prosty do wykonania
i faktycznie tak jest, ale kluczowe jest pytanie, czy uzyskany wynik
jest doktadny tzn. czy pokazuje on rzeczywista zawartos¢ wody lub
masy suchej w badanej probce. W procesie suszenia rejestrowany
jest ubytek masy prébki czasie jej ogrzewania, ale proces ten moze
by¢ zaktdécany wowczas, gdy zachodza zjawiska powierzchniowe-
go spalania probki (proszki) lub na powierzchni prébki tworzy sie
nieprzepuszczalna cienka warstwa. W tym drugim przypadku czesé
wilgoci zostanie uwieziona w dolnych warstwach prébki. Poza sferg
metrologii istotny jest czas analizy, zwtaszcza tam gdzie wystepuje
sprzezenie zwrotne na linii kontrola jakosci — dziat produkcji. Opty-
malizacja pracy wagosuszarki powinna zatem uwzglednia¢ takze ten
aspekt ,,czas to pieniadz”.

Okresowa kontrola poprawnosci dziatania wagosuszarki moze by¢
zrealizowana dla pomiaréw masy, wtedy wykorzystywane sg wzorce
masy. Nalezy jednak wyraznie zauwazy¢, ze pomiar zawartosci wody
jest pomiarem réznicowym, wiec nie jest wymagane doktadne odmie-
rzenie masy poczatkowej probki. Z tego tez powodu wzorcowanie
wagosuszarki dla pomiaréw masy nalezy uznac¢ za zbyteczne, gdy
wagosuszarka jest wykorzystywana tylko do pomiaréw zawartosci
wody. Niewatpliwe istotne znaczenie ma temperatura suszenia,
ktéra mozna okresowo kontrolowa¢ wykorzystujac dedykowany
termometr kontrolny. Oczywiscie punkty dla kontroli temperatury
i interwaty sa ustalane przez Laboratorium, co znajduje odzwiercie-
dlenie w Systemie Zarzadzania Jakoscia.
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Nalezy tu wyraznie oddzieli¢ dwa obszary, a mianowicie: stwier-
dzenie poprawnosci wazenia i wskazan temperatury wagosuszarki
nie jest jednoznaczne z tym ze wynik zawartosci wody dla ana-
lizowanej probki jest doktadny. Bardzo wazny jest transfer ciepta
i masy w strukturze probki, gdy jest ona ogrzewana. To pokazuije jak
bardzo istotna jest walidacja, jest wrecz niezbedna. Z wieloletniej
praktyki wiadomo, ze nie kazde laboratorium ma mozliwosci i wiedze
jak ten proces przeprowadzi¢. W takim przypadku Laboratorium
Badawcze Centrum Metrologii Badan i Certyfikacji firmy Radwag
we wspotpracy z uzytkownikiem wagosuszarki wykonuje walidacje
i przekazuje wyniki do oceny. Widok termometru kontrolnego oraz
analize wynikéw z walidacji pokazano na rysunku 6.
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Rysunek 6. Kontrola temperatury suszenia, ocena procesu walidacji

Majac na uwadze powyzsze informacje nalezy stwierdzi¢, ze po-
miar zawartosci wody z zasady nie musi by¢ doktadny, cho¢ takich
wynikéw oczekuje wiekszos¢ uzytkownikow wagosuszarek. Te do-
ktadnos¢ pomiaru mozna uzyskac tylko poprzez testy poréwnawcze
i optymalizacje parametréw suszenia.

PODSUMOWANIE

Praktycznie kazdy przyrzad pomiarowy wymaga nadzoru metrolo-
gicznego, ktérego zadaniem jest szybkie i pewne okreslenie przy-
datnosci tego przyrzadu do pomiardw jakie aktualnie beda wyko-
nywane. Zakres kontroli powinien by¢ ograniczony do minimum,
gdyz zadaniem personelu jest raczej kontrola jakosci procesu lub
produktu, a nie koncentrowanie sie na skrupulatnym sprawdzaniu
wag czy tez wagosuszarek. Wydaje sie ze jednym z wazniejszych
parametréw jest okreslenie tego jak doktadnie pomiar ma by¢ do-
konany. Jest to punkt wyjscia dla wymagan jakie beda postawione
dla procesu wazenia czy tez badania zawartosci wody. Nie jest ta-
jemnica, ze doktadno$¢ pomiaru masy moze by¢ poza limitem, gdy
w $rodowisku pracy wystepuja czynniki zaktocajace prace wagi lub
te majace wptyw na parametry fizyko-chemiczne wazonej prébki.
Wptyw tych czynnikbw mozna minimalizowaé poprzez zmiane
parametréw pracy wagi lub poprzez elementy takie jak ostony
przeciwpodmuchowe, dejonizatory itd. Niestety nie ma jednego
uniwersalnego rozwiazania, wiec kazdy przypadek nalezy rozwaza¢
indywidualnie.
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Okreslanie zawartosci wody czy tez masy suchej nie jest takie
proste jak sie to wydaje, gdyz w tym procesie mamy potaczenie
pomiaru ubytku masy prébki ze wzrostem jej temperatury. Dynamika
zmian masy probki bedzie zalezna od struktury prébki, zdolnosci
pochtaniania promieniowania IR, grubosci prébki, temperatury susze-
nia itd. To do$¢ skomplikowany proces, jednak zawsze powinien on
dawa¢ wyniki doktadne. W poszukiwaniu optymalnych parametrow
suszenia zawsze warto podja¢ wspotprace z Laboratorium Produ-
centa, tak jak to jest mozliwe w przypadku firmy Radwag. Nalezy
zauwazy¢, ze wagosuszarka jest uniwersalnym urzadzeniem tzn.
kazdy rodzaj prébki mozna suszy¢, ale nie w kazdym przypadku
uzyska sie wyniki doktadne. Oczekiwany limit dla btedu losowego

WALIDACJA METODY
analiza wynikow

WAGOSUSZARKA METODA PN-EN (KF)
wyniki zawartosci wyniki zawartosci
wody wody

akceptacja / brak akceptacji — modyfikacja metody

tzw. rozrzut wskazan moze by¢ zbyt duzy wzgledem wymagan
jakosciowych, technologicznych czy tez branzowych, jednak kazda
informacja jest cenna, trzeba tylko ja umiejetnie wykorzystaé. W
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